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S EPARATION SELECTIVE DE MATERIAUX POLYMERES FRAGMENTES , USAGES 
PAR UNE SUSPENSION AQUEUSE DENSE D YNAMI QUEMENT STABILISEE 



Domaine de 1' invention 

L' invention concerne un procede de separation selective de 
materiaux organiques de synthese en melange, tels que des 
polymeres et/ou des copolymeres qui peuvent etre charges ou non, 
ignifuges ou non, adjuvantes ou non, qui sont des dechets a 
recycler pour les valoriser, ces materiaux organiques de synthese 
pouvant etre issus de la destruction par broyage d • automobiles et 
de biens de consommation durables parvenus en fin de vie, ledit 
procede de separation selective agissant par separation de ces 
materiaux a un seuil de densite choisi dans un milieu dense forme 
de suspensions liquides. separatives fluides composees de 
particules pulverulentes . dispersees dans une phase aqueuse, ces 
suspensions etant dynamiquement • stabilisees a la valeur seuil de 
densite choisie pour provoquer la separation selective d'une 
fraction determinee du melange des materiaux usages a separer. 

Les materiaux organiques de synthese usages concernes proviennent 
generalement de residus de broyage automobile et de biens de 
consommation durables, arrives en fin de vie, dans lesquels une 
multiplicity de types de materiaux organiques de synthese, que 
sont les polymeres et/ou des copolymeres charges ou non, ignifug6s 
ou non, adjuvantes ou non, sont a considerer comme valorisables et 
dans lesquels une multiplicity d'autres materiaux sont consideres 
comme des contaminants genants tels que des metaux, des mineraux 
et autres contaminants divers qui doivent etre prealablement 
elimines. D'autres dechets, tels que des dechets industriels 
melanges contenant des materiaux organiques de synthese et des 
dechets d'emballage tels que des polymeres et/ou copolymeres en 
provenance de collectes municipales et contenant egalement des 
materiaux polymeres melanges peuvent etre tout autant consideres 
comme potentiellement valorisables . 



PCT/FR2004/003150 

WO 2005/065830 , 

n !es industries de recyclage de materiaux organ.gues de 
, usages a valorised sent pratiques divers precedes de 

synthese usages a v oolluants et 

Hfnsnts des flux, plus ou moins ponua 
separation des constituants des P n „ mtt A 8 en materiaux 

nnllu6s plus ou moins concentres en 
plus ou moins pollues, pi s6pa rer des 

^ Qvnthfese valorisables qu'il faut se P 
organises de synthese ^ ^ de 

pclluants, concentrer et ^ que par exem ple 

materiaux organigues de synthese P oopo iymere 
poly ethylene, polypropylene, polystyrene, (PS), P 

, ... n» hutadiene-styrene, (MS), pelyamides 
acrylonrtrrie-butadxe y polyurethane , polycarbonate, 

" T L7 cr lis ou metacryligues ou autres, tous ies 

copolymeres acrylique -ianifuqes ou non. 

*. A+-r-c rhara6s, adjuvantes, ignirug«» 
polymeres pouvant etre charges, a j 

nermettent actuellement d'extraire et de 
Ces precedes ™P rm ^ ^ ^ 

separer des flux et de mat6riaux contaminants a 

organiques de synthese a vaioriser e 
eliminer, ces flux comprenant : 

, una Phase de materiaux organigues de synth.se de density 



, Te 6 ::::: * -laux organigues de synthese. rormee par 

.. ltY , e fils ou autres, 

rochets de films, ae uu 

aecneL . M + a x Eliminer dont les 

, ^^AHaux contaminants a eiiiuj-n^j. 
V une phase de materiaux de ^ procedes 

.onstituants ne sent pas valor ^ 

4- ■ ^ o-h Hp valorisation, par exem^-"- 
de separation et de val ^ 

debris de verre, des debris de bois, des restes 

■ 

autres . 

...des de separation de materiaux polymeres de tous 
Vun de oes ^ automobll es et/ou d'autres 

types provenant de broyage ^ ^ ^ 

objets en frn de la 
,5 EE> 0918606 B) , consrste, apres une etap 



0 



.0 



WO 2005/065830 PCT/FR2004/003150 

fragmentation des materiaux organiques de synthese, 
preferentiellement a effectuer une separation mecanique par 
facteur de forme, suivie d'une premiere etape de separation par 
densite qui provoque la separation de tous les materiaux 
organiques de synthese a valoriser en deux flux : 

✓ l'un de densite inferieure a 1, comprenant notamment et par 
exemple les polyolefines non chargees, telles que les 
polyethylenes (d=0,92 a 0,95),. les polypropylenes (d autour 
de 0,9), les copolymeres d' ethylene et de vinylacetate, les 
copolymeres d' ethylene-propylene caoutchouc (E.P.R.), les 
copolymeres d' ethylene-propylene-diene-monomere (E.P.D.M.), 
les mousses de polyethylene (PE) , de polypropylene (PP) , de 
polyurethane (PU) ou autres, 



L5 



^ 1' autre, de densite super ieure ou egale a 1, comprenant 
notamment et par exemple : 

- du polystyrene : PS non charge (d autour de 1,05) 

- des copolymeres acrylonitrile-butadiene-styrene : ABS 
IQ non charge (d environ 1,07) 

- des chlorures de polyvinyle : PVC rigide non charge (d 
autour de 1,30 a 1,40) et charge (d autour de 1,40 a 
1,55), plastifies tels que plastisol et mousses de PVC 

- des polycarbonates : PC non charge, de densite d=l,20 
a 1,24, PC charges a 20% de fibres de verre de densite 
d=l,3 ou encore PC charge a 30% de fibres de verre de 
densite d=l,44 

- des caoutchoucs thermoplastiques, sauf les caoutchoucs 
alverolaires thermodurcissables 

30 . des polyurethanes : PU charges (d-1,21 environ) 

- des polypropylenes charges Talc (PP Talc charge entre 
5% et 40% en talc) 

- des polyethylenes charges : (PE charges entre 2% et 

40% de charges 
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- des polyesters insatures (d allant d' environ 1,10 a 
1,13) 

- des polyesters satures (d k 1,20), charges ou non 
(souvent charges en fibres de verre) 

- des polyamides : PA 6 (d-1,13), PA 6 ,e (d=l,14), PA 6 .io 
(d=l,08), PAn (d=l,04), PA 12 (d=l,02), charges ou non 
charges 

- des polymethacrylates de methyle : PMMA (d=l,18) 
autres. 

Ces deux flux sent ulterieurement traites pour en extraire chaque 
composant, les separer selon des flux homogenes et les traiter 
pour en faire des granules formules, directement utilisables selon 
les procedes de la plasturgie. 

Si le flux du melange de materiaux organiques de synthese 
valorisables de densite inferieure a 1 est efficacement traite par 
une succession d'etapes de separation en milieu aqueux, par des 
bains de densite adaptee permettant une selection fine des divers 
composes polymeres presents dans ledit flux, il n'en est pas de 
meme du flux du melange des materiaux organiques de densite 

superieure ou egale a 1 dont les divers materiaux organiques de 

synthese s'averent dif f icilement separables. 

Pour ce deuxieme flux, en effet, qui se compose d'un melange de 
polymere, et/ou copolymeres charges ou non, dont les densites 
s'etalent de 1 a environ 1,6, la separation des divers materiaux 
organiques de synthese presents dans le melange s'effectue par 
densite dans des separateurs hydrauliques dont le milieu liquide 
de separation est forme d'eau, d'agents tensio-actif s, et de 
composes mineraux tels que des argiles et en particulier de la 
bentonite et eventuellement des composes solubles dans l'eau tels 
que des sels mineraux, composes mis en oeuvre pour augmenter la 
densite de la phase liquide et la porter a une valeur de densite 
permettant en principe une separation des divers materiaux 
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organiques de synthese en deux phases distinctes, l'une surnageant 
et 1' autre decantant dans le fond du separateur, chaque phase 
formant un nouveau flux sounds a son tour a une nouvelle 
separation par densite. 

Toutefois, il se revele a 1' usage, en particulier dans des 
installations de separation par densite, en service dans des 
ensembles industriels de traitement de materiaux organigues de 
syn these usages a valoriser, que les milieux liquides de 
separation ne sont pas suf f isamment stables pour permettre des 
separations select ives pointues par densite, c'est-a-dire 
procurant des separations tres homogenes en types de materiaux 
tries, les flux provenant de la separation pouvant etre des 
melanges de plusieurs materiaux dont les densites respectives sont 
tres proches les unes des autres. 

II a ete en effet observe divers phenomenes particulierement 
genants se developpant au sein de ces milieux liquides de 
separation par densite ; ces phenomenes genants, qui sont de reels 
inconvenient s, pouvant §tre : 

S une evolution de la rheologie desdits milieux liquides qui 
se manifeste par une variation perturbante de leur viscosite 
vers un etat plus fluide ou plus pateux, 

✓ une derive ou une variation de la densite apparente des 
milieux liquides, la densite ne pouvant rester stable au 
niveau seuil initialement choisi pour une bonne separation 
des materiaux organiques de synthese usages a valoriser, 
cette derive (variation) provoquant une evolution de la 
composition des flux separes par un milieu liquide dense, 

✓ une decantation dans le temps d'une partie des composes 
mineraux disperses dans le milieu aqueux pour creer la 
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• ^ i ' nri rri ne de 1 ' evolution de la 
densite choisie, en partie a 1 origxne 

densite du milieu liquide de separation, 

V une quasi-impossibilite de pouvoir separer finement des 
materiaux organises de synthese usages a valoriser, charges 
ou non, des lor. que la separation par densite des uns et 
des autres materiaux doit se f aire sur une difference de 
densite A=|0,00l|, c'est-a-dire dans un interval!, autour de 
la densite choisie "ds" de "ds ±0,005". 

U existe des lors un problem certain et important quant a la 

a „ = tres fine des materiaux orgamques de 

separation par densite tres nne 

sytWs e ^ a valoriser tels gue sent des 

copolymers charts ou non .ui sont de S decbets usages- a recyeler, 
Usus de la destruction pa, broyage d • automobiles et * 
consolation durables parvenus en fin de vie. pour * 
flux bomogenes de materiaux separes, sans gu-il » art de derrve 
la densite et melange de materiaux s*lectionnes . 




~ w^o ^ntrps des materiaux solides 
Separer le mieux possible des- uns des autres des 

dif ficilement separates, de densite au moins egale ale 
ge neralement tres superieure, en un milieu liguide dense a fart 
r obj et de nombreux travaux de reoberche et d'applrcatrons 



industrielles . 



Le milieu liguide dense de 1'etat de la technique, ds densit, 
generalement superieure a 1, est forme d'une pbase agueuse dans 



30 laquelle : 



^peuvent etre dissouts des sels mineraux solubles pour 
augmenter la densite rielle de la phase agueuse jusgu'a une 
valeur de densite souhaitee, 
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✓ peuvent: etre dispersees des argiles pulverulentes pour creer 
une suspension de densite apparente jusqu'£ obtenir la 
densite souhaitee, 

S peuvent etre combines les deux moyens precit'es que sont les 
5 solubilisations de sels augmentant la densite de la phase 

aqueuse et la dispersion des argiles dans la phase aqueuse a 
densite augmentee, pour augmenter, dans la limit e du 
possible, la stabilite de la suspension des argiles dans la 
phase aqueuse densifiee. 

LO 

Dans le cas, par exemple, du traitement de minerals, les procedes 
de densite pratiques consistent a separer les minerals de leur 
gangue, apres une action mecanique de broyage a la maille de 
liberation, dans une suspension aqueuse d'argile pulverulente 
L5 dispersee, l'argile agissant en tant qu 1 agent densifiant, a la 
concentration adequate pour permettre la separation des composants 
a separer en deux phases, l'une surnageante et 1' autre decantant. 

Toutefois, aux concentrations d'argile mise en oeuvre pour preparer 
20 les suspensions densifiees de separation, la stabilite desdites 
suspensions est toute relative car les concentrations en argile 
peuvent evoluer dans le temps, selon devolution de la composition 
de la gangue presente a eliminer dont la densite n'est pas stable 
et varie selon la zone d 1 extraction de meme que la densite du 
25 minerai a extraire. 

Dans ces procedes, le seuil de densite choisi pour la separation 
est relativement grossier et ne peut attendre habituellement en 
sensibilite de separation le premier chiffre apres la virgule, 
30 c ? est-a-dire par exemple un milieu de separation densifie dont la 
density apparente sera comprise entre 1,4 et 1,5. 

Dans le cas, par exemple, des materiaux organiques de synthese 
usages & valoriser que sont les materiaux polymeres fragmentes a 
35 separer entire eux ou.a separer de leurs polluants, sont pratiques 
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des procedes de separation par milieux liquides denses, utilisant 
la solubilisation de sels mineraux dans la phase aqueuse ou la 
dispersion d'argiles pulverulentes en quant ite adequate pour 
dtablir la densite seuil du partage en presence d' agents tensio- 

actif s. 

Des documents ont decrit de tels milieux denses liquides de 
separation. Un premier document (DE19964175) decrit une 
technologie permettant la separation d'un melange heterogene de 
materiaux polymeres fragmentes, selon leur densite apparente, dans 
* une solution aqueuse saline constituant le milieu liquide dense 
ayant une densite predetermine, la separation s'effectuant selon 
un flux laminaire necessitant une optimisation des conditions de 
debits de la solution aqueuse saline et du melange de materiaux 
L5 polymeres a separer. 

Le procede ainsi evoque apparait etre plut6t adapte seulement a 
une valeur unique de densite, tant il semble difficile de faire 
6voluer la densite du milieu liquide dense selon un large eventail 
de valeurs, cette evolution etant liee au fait que pour parvenir a 
des densites relativement elevees, il est necessaire de mettre en 
ceuvre des concentrations de plus en plus importantes en sels 
solubilises ; ce precede, des lors, pent devenir d'un cout 
d' exploitation inacceptable pour separer des materiaux organiques 
de synthese usages a valor iser de tres faible valeur ajoutee, et 
ce d'autant plus que la technologie utilisee est soumise a une 
action corrosive evidente de la part du milieu liquide salin. 
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Un autre document (US 3,857,489) decrit un procede de separation 
d'un flux de materiaux a separer dans un milieu aqueux dense fait 
d'une suspension d'argile pulverulente, dispersee dans de l'eau 
dont la stabilite est amelioree grace a l'ajout dans la suspension 
d'un agent (tensio-actif ) stabilisant de l'argile.de type hetero 
polysaccharides hydrosolubles . Mais la stabilite de la suspension 
separative n'est pas suffisamment acquise, un phenomene de 
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decantation des particules d'argiles se produisant, qui provoque 
une variation importante du seuil de densite choisi pour la 
separation selective. 

Un autre document (EP 0918 606 Bl) , tel qu'il a ete precedemment 
evoque, decrit un precede de separation de materiaux " polymeres 
fragment6s, provenant de broyage de vehicules automobiles et/ou 
autres objets en fin de vie qui pratique, sur un flux const itue 
d'un melange de polymeres et/ou copolymeres charges ou non, dont 
les densites s'etagent de 1 a 1,6, la separation en milieu liquide 
dense mettant en ceuvre une suspension faite d'argile pulverulente 
dispersee dans de l'eau, afin d'obtenir un milieu separatif par 
densite a un seuil de densite choisi. Mais, comme il a ete dit, 
une telle suspension separative presente des inconvenients peu 
surmontables comme une variation de la- rheologie, de la densite 
dans le temps, une decantation de l'argile pulverulente et une 

i 

impossibilite de fixer un seuil de densite particulierement fin 
portant par exemple sur le deuxieme chiffre apres la virgule et de 
l'y maintenir. 

Un autre document (US 6 335 37 6 Bl) decrit une methode de 
separation des polymeres presents dans un melange de differents 
polymeres, ne contenant ni metaux, ni polluants a eliminer tels 
que verre, mousse, bois ou autres. La methode revendiquee consiste 
a chauffer le melange de ces differents polymeres apres une 
selection dimensionnelle, pour provoquer le bullage d'au moins 
l'un des polymeres dudit melange a separer et a le separer dudit 
melange grace a un changement de la densite apparente dudit 
polymer e, provoque par le chauffage. 

Cette modification de la densite apparente provoque une 
differentiation entre l'un au moins des polymeres du melange 
chauffe et les autres polymeres du melange et une separation 
selective par etapes successives d' alterations des densites de 
chaque polymere. 
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Des lors, ce precede utilise des moyens de separation particuliers 
mettant en ceuvre un moyen thermique qui provoque 1' amorce d'une 
destructuration pre j udiciable des materiaux polymeres a separer. 

5 Un autre document, 1- article KUNSTSTOFFBERATER, KUNSTSTOFF VERLAG 
decrit une installation specif iquement destine a la production de 
feuilles de PVC, de telle sorte que le flux d' entree contient 95 a 
100% de PVC-H et PVC-P et 0 a 5% d'impurete, comprenant un 
broyeur, un laveur, et des separateurs par densite tel que. Ce 
0 precede comporte deux etapes successives de separations par 
densite realisees en hydrocyclone a un debit de 200 m 3 /n, a 1'aide 
d'un milieu liquide dense qui est une suspension aqueuse de 
sulfate de baryum permettant d' augment er la densite de l'eau et 
d'atteindre les densites fixees comme seuil de separation (d-1,2 
L5 et d=l, 5) . 

Cependant, cette installation ne conduit pas a la separation des 
PVC-H (d-1,34 a 1,43 ) et PVC-P (d- 1,20 a 1,35) entre eux car les 
deux seuils de densite de separation choisies sont telles qu'ils 
>0 encadrent les valeuxs des densites des PVC-H et PVC-P. Des lors, 
seule la separation du melange des PVC-H et PVC-P d'avec des 
impuretes, se prodult. De plus, cette installation ne permet pas 
une separation particulierement fine, car lors de la premiere 
separation a la densite d=l,2, les produits de densite inferieure 
>5 a 1,2, tela que les polyolefines et le bois, surnagent. Quant aux 
produits de densite superieure a 1,2 qui decantent, ils 
constituent un melange forme, de PVC-H et PVC-P et des impuretes 
qui subit la deuxieme separation par densite a d-1,5. Au cours de 
cette deuxieme etape de separation, les produits de densite 
30 superieure a 1,5, tels que les metaux le verre et le sable, 
sedimentent et le raelange des PVC-H et PVC-P et vraisemblablement 
quelques impuretes de densite comprises entre 1,2 et 1,5 surnage 
et est recupere. 
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Ainsi, l'6tat de la technique propose divers procedes de 
separation de materiaux a separer f tels ceux resultant du broyage 
de vehicules et/ou de biens de cons ommat ion durables en fin de vie 

■ 

comine 1'electromenager, les materiels electroniques ou autres qui, 
5 apres la recuperation des metaux, sont des materiaux organiques de 
synthese, en mettant en ceuvre des milieux denses liquides, avec 
tous les inconvenients evoques precedemment . 

Mais l'etat de la technique ne propose pas de procedes de 
L0 separation partlculierement fine des divers types de constituants, 
de densite au moins egale a 1 et generalement tres superieure a 1, 
formant un melange de materiaux organiques de synthese usages et a 
valoriser, se presentant sous un aspect f ragmentaire. 

L5 Objecrbif s de 1 1 invention 

Le probleme inciustriel qui se pose au terme de 1 1 examen de l'etat 
de la technique et qui apparait encore insoluble a travers cet 
etat de la technique est de realiser un procede et une 

10 installation correspondants de separation fine par difference de 
densite au moyen d'un milieu liquide dense de melanges complexes 
de materiaux de synthase organiques usages de tous types , a 
separer type par type, ayant chacun une densite au moins egale a 
1, en vue de les valoriser par recyclage, tous ces materiaux etant 

25 des polymeres et/ou copolymeres thermoplastiques ou thermodurs, 
charges ou non, ignifuges ou non, . adjuvantes ou non. 

' A titre d'exemples peuvent etre cites tous les thermoplastiques 
tels que polyolefines et copolymeres olefiniques, PVC et derives, 
30 polystyrene et ses copolymeres, derives cellulosiques, polyamides, 
polymeres acryliques et autres..., mais aussi les thermodurcissables 
tels que polyesters insatures, polyurethanes reticules, 
phenoplastes, aminoplastes, resines epoxydes et autres et tous les' 
■ polymeres speciaux tels que polycarbonate, polyimides, 
35 polyurethanes lineaires, polyesters satures, silicones, polymeres 
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fluores ou autre, les Slastomeres de synthese et autres, ces 
produits organiques pouvant; etre utilises seuls ou en melange, 
mais pouvant aussi etre modifies par des charges minerales, des 
fibres de renfort, des retardateurs de flamme, des additifs chocs, 
5 des colorants, des stab±lisants lumiere ou thermique, des 
lubrifiants, des antistatiques, des agents d' expansion et autres.... 

De nombreux .objectifs sont des lors assignes a 1' invention pour 
que l'essentiel, au moins des inconvenients manifestes dans l'etat 
.0 de la technique, soit elimine. 

Un premier objet de 1 1 invention est de creer un procede et son 
installation industrielle correspondante permettant de realiser 
une separation selective cLe materiaux organiques de synthese en 

_5 melange, tels que polymeres et/ou copolymeres charges ou non, 
ignifuges ou non, adjuvantes ou non, de divers type, qui sont des 
dechets usages a recycler pour les valoriser, et sont issus de la 
destruction par broyage d f automobiles et de biens de consommation 
durables en fin de vie, par densite a un seuil de densite choisi 

10 "ds" pour provoquer leur separation, la densite s'effectuant dans 
un milieu liquide dense forme de suspensions separatives stables 
composees de particules pxalverulentes dispersees dans une phase 
aqueuse. 

15 D' autres objets de 1 ' invention sont de creer un procede et une 
installation industrielle permettant de realiser la separation 
selective des materiaux precites, par densite, grace auxquels : 

V la rheologie des suspensions separatives reste stable et ne 
30 subit aucune deviance se manifestant par une fluidisation ou 

un epaississement du milieu liquide dense, 

V la densite apparente "ds" etablie pour chaque suspension 
separative ne suk>it aucune derive par effet de 
destabilisation de la suspension dans le temps provoquant la 
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decantation de particules pulverulentes initialement 
dispersees en plus ou moins grande quantite, 
✓ la quasi-totalite au moins des particules pulverulentes 
, participent activement et ef f ectivement a la creation de la 

5 densite apparente des suspensions separatives en raison de 

leur homogeneite dimensionnelle, sans qu'il soit necessaire 
d'eliminer au fur et & mesure des particules sedimentant 
dans le milieu liquide dense, parce que dimensionnellement 
trop grandes et des lors trop lourdes, 

_0 S la separation selective et fine des divers materiaux 

organiques de synthese constitutifs d'un melange a trier 
dont la sensibilite de tri d'un materiau a un autre peut 
atteindre un differentiel de A-|0,00l| ou encore la valeur 
de la densite cifolee "ds" a +0,0005. 

L5 

Expose sommalre de 1 T invention 

Selon les divers objets precedemment enonces, le procede de 
separation selective par densite de materiaux organiques de 

>0 synthese usages et a recycler pour les valoriser, de densite au 
moins egale a 1, issus de la destruction par broyage de bien 
durables parvenus en fin de vie, tels que des vehicules 
automobiles, le materiel electromenager, le materiel electronique, 
permet 1 1 elimination des inconvenients deceles dans l'etat de la 

15 technique et l T apport, simultanement , de substantielles 
ameliorations par rapport aux moyens anterieurement decrits. 

Selon 1' invention, le procede de separation selective de chacun 
des constituants d'un melange de materiaux organiques de synthese 

30 que sont les polymer es et/ou les copolymeres, en particulier 
usages et a valoriser par recyclage, de densite au moins egale a 
1, se presentant sous une forme fragmentee, consistant a effectuer 
leur separation par 1 1 introduction dudit melange dans un milieu 
liquide dense, qui est une suspension aqueuse de particules 

35 pulverulentes dispersees. en quantite adequate dans une phase 
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aqueuse, pour creer un niveau de densite "ds" choisi comme seuil 
de separation des divers materiaux organiques de synthese 
fragmentes a separer selectiveraent par type, caracterise en ce que 
ladite suspension separative est rendue selective, stable et 
invariante en densite a un niveau de precision de ±0,0005 par 
rapport au seuil de densite "ds" choisi pour la separation 
selective : 

a) par la selection dimensionnelle de particules pulverulentes 
dont la coupe granulometrique est d'au plus 30 urn, 
preferentiellement d'au plus 20 um, et tres 
preferentiellement d'au plus 5 um, ces particules solides 
pulverulentes ainsi dimensionnees etant dispersees et 
presentes dans une phase aqueuse en quantite suffisante 
pour atteindre le seuil de densite "ds" choisi, et 

b) par la mise en ceuvre d' au moins un raoyen dynamique de 
stabilisation en creant un debit circulant de ladite 
suspension separative, ledit debit circulant etant au plus 
de 40 m 3 /h. 

Description detaillee de 1 ' invention 

Le precede, de separation selective de melange de materiaux 
organiques de synthese usages s'appliquant a tous les materiaux 
polymeres et/ou copolymeres, melanges et fragmentes, charges ou 
non, que l'on cherche a valoriser, qu'ils soient d' origine 
thermoplastique et/ou thermodur. 

4 

Selon le precede de 1' invention, les particules pulverulentes 
mises en ceuvre dans la formation de la suspension aqueuse de 
separation fine des divers types de materiaux organiques de 
synthese, en particulier usages, a valoriser, se presentant sous 
la forme d'un melange de materiaux fragmentes, sont choisies de 
telle sorte que : 
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✓ la rheologie reste stable dans le temps , c f est-a-dire 
exempte de variation significative de son etat vers un- etat 
plus fluide ou plus dense, 

V la densite apparente "ds" choisie comme le seuil de 
separation fine et d 1 extraction d'un type de materiau 
organique de synthese a extraire du melange de materiaux 
usages le contenant atteigne et conserve cette valeur de 
densite apparente "ds" avec une precision ciblte dans 
l'intervalle "ds ±0,0 005" donnant ainsi une extreme 
sensibilite de tri par densite d'un materiau a un autre 
materiau. 

■ 

Les particules pulverulentes mises en oeuvre selon 1' invention 
peuvent etre d'origine naturelle ou synthetique. 

Quand les particules pulverulentes sont d'origine naturelle, elles 
peuvent etre choisies dans le groupe des materiaux mineraux 
pulverulent s constitue par les argxles, susceptibles de former une 
suspension plastique stable au contact de l'eau, qui peuvent 
appartenir aux families constitutes par le groupe des kaolinites, 
telles que par exemple la kaolinite, la dickite, 1' halloysite, les 
kaolinites desordonnees, les serpentines ; le groupe des micas, 
tels que par exemple muscovite, biotite et paragonite, la 
pyrophyllite et le talc, les illit.es et la glauconite ; le groupe 
des montmorillonites, telles que par exemple le beidellite, la 
stevensite, la saponite, et 1'hectorite ; le groupe des 
chlorites ; le groupe des vermiculites ; le groupe des argiles 
interstratif iees dont la structure unitaire est une combinaison 
des groupes precedents ; le groupe des argiles fibreuses, telles 
que par exemple 1' attapulgite (palygorskite) , la sepiolite ; ou 
encore le groupe forme par le carbonate de calcium (la calcite) , 
le carbonate de magnesium, la dolomie (carbonate double de calcium 
et de magnesium), le sulfate de calcium dihydrate (gypse) , le 
sulfate de baryum, le talc, l'alumine, la silice, le dioxyde de 
titane, la zircone. 
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Quand les particules pulverulentes sont d'origine synthetique, 
elles peuvent etre choisies dans le groupe constitue par les 
poudres de verre, le carbonate de calcium precipite, les poudres 
metalliques • 

Pour creer les conditions d'une suspension stable par leur 
dispersion dans la phase aqueuse, lesdites particules 
pulverulentes mises en oeuvre selon 1 f invention doivent avoir : 

V une . coupe granulometrique d f au plus 30 ]im et 
preferentiellement d'au plus 20 \im et tres 

preferentiellement d'au plus 5 ]im. 
. S un diametre median d'au plus 5 pm et* preferentiellement 
compris dans 1' intervalle allant de 1 yim a 0,005 pm. 

Pour affiner encore le seuil de separation au niveau de densite 
"ds" choisi, il est possible de realiser le melange de plusieurs 
coupes granulometriques d'un seul compose pulverulent tel que du 
carbonate de calcium, ou de plusieurs composes pulverulents tels 
que du carbonate de calcium et du kaolin. 

De meme, pour affiner encore le seuil de separation au niveau de 
densite "ds" choisi, il est possible de mettre en oeuvre des 
particules pulverulentes dont les dimensions diametrales sont 
majoritairement selectionnees a l'interieur des ♦ limites 
preconisees dans le cadre de I 1 invention, au moyen d'un tri 
selectif prealable a la mise en oeuvre de la separation. 

Quand les caracteristiques dimensionnelles des particules 
pulverulentes sont au-dela des valeurs limites precedemment 
enoncees, c'est a dire lorsque les particules pulverulentes ont 
une coupe granulometrique superieure a 30 \im, il apparait 
manifeste que les suspensions separatives denses obtenues par leur 
dispersion dans la phase aqueuse conduisent a des phenomenes de 
sedimentation, d' instability des caracteristiques et de deviation 
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du seuil »ds" cible, pour assurer la separation fine souhaitee des 
materiaux organiques de synthese usages. 

Par ailleurs, la presence des particules pulverulentes les plus 
fines, c'eat a dire de coupe granulometrique infer ieure a 5 um, en 
suspension dans la phase aqueuse, sont absolument indispensables a 
1. ob jet de 1- invention car elles equilibrent et stabilisent les 
particules de taille plus elevee d'au plus 30 um, presente dans 
ladite suspension. 

Ainsi 1- ob jet de 1' invention dispose de particules pulverulentes 
en suspension dans la phase aqueuse presentant une distribution de 
coupe granulometrique complete, c'est a dire d'une coupe 
granulometrique allant de 0 a 30 urn, ce qui permet aux particules 
les plus fines de coupe granulometrique de 0 a 5 um, de se placer 
dans les espaces vides laisses entre les particules les plus 
grosses de coupe granulometrique de 5 a 30 um et de renforcer 
ainsi la stabilite et 1'equilibre de ladite suspension, et ce, en 
oombinaison avec les autres moyens participant a I'objet de 



20 l 1 invention. 



25 



30 



La quantite ponderale des particules pulverulentes disperses dans 
la phase aqueuse est dependante du seuil de densite »ds» choxs, 
pour realiser la separation fine d'un type de materiaux polymeres 
usage de densite generalement super ieure a 1, a partir d'un 
melange de materiaux usages. le contenant. 

Pour separer, par exemple, du polystyrene (PS) non charge dont la 
densite est de 1,05, d'un copolymere d< acrylonitrile-butadiene- 
styrene (ABS) non charge de densite 1,07, la quantite de 
particules pulverulentes (CaC0 3 broye) est de 99 g par litre de 
phase aqueuse pour creer un milieu de densite separative fine de 
ces deux materiaux, qui a une densite »ds» exactement egale a 
1,06. 



35 
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Selon le precede de 1' invention, la phase aqueuse est choisie 
parmi lea eaux dont la conductivite est preferentiellement d' au 
plus 50 ms, plus preferentiellement choisie parmi les eaux ayant 
une conductivite comprise entre 0,2 ms et 40' ms, etant entendu que 
1' unite de mesure en matiere de conductivite est le SIEMENS et que 
les mesures des eaux mises en, ceuvre se manifestent etre a 
1'echelle de 10" 3 Siemens, e'est-a-dire le millisiemens represents 

par ms . 

Le milieu aqueux mis en ceuvre pent etre choisi dans le groupe 
constitue par des eaux aussi diverses que les eaux de source, les 
eaux alimentaires, les eaux industrielles traitees ou non, 
tournant en circuit ferme ou non, de 1'eau de mer, sachant que la 
stability de la suspension est acquise ' au niveau de la densite 
seuil « ds » choisie pour effectuer une separation fine quand les 
deux criteres qui sont le dimensionnement des particules 
pulverulentes dispersees dans la phase aqueuse et la mise en ceuvre 
d'un moyen dynamique de stabilisation de la suspension sont 



reunis • 



Selon 1' invention, la stabilisation dynamique des caracteristiques 
rheologiques et d' invariance de la densite « ds » seuil choisie a 
niveau de precision de "ds ± 0,0005" des suspensions 



un 

separatives : 



- formees des particules pulverulentes de dimensions 
selectionnees e'est-a-dire de coupe granulometrique d'au plus 
30 um, preferentiellement d'au plus 20 urn, et tres 
preferentiellement d'au plus 5 um, 

- ces particules solides pulverulentes ainsi selectivement 
dimensionnees etant dispersees et presentes dans la phase 
aqueuse en quantite suffisante pour atteindre le seuil de 
densite "ds" choisi, est obtenue par un moyen dynamique de 
stabilisation pour rendre lesdites suspensions separatives 
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stables et invariantes en densite a un niveau de densite "ds" 
choisi comme seuil de separation des divers materiaux 
organiques de synthese fragmentes a separer selectivement par 
type. 

Ce moyen dynamique de stabilisation est choisi dans le groupe 
constitue par une agitation au moyen d'un mobile d' agitation > par 
une recirculation interne de la suspension au moyen du mobile 
d' agitation, par une recirculation externe de la suspension au 
moyen d'une pompe par prelevement de la suspension dans le fond du 
conteneur ou elle se trouve et par reinjection dans la partie 
superieure dudit conteneur, ou par la combinaison des moyens 
permettant d'associer agitation au moyen d'un mobile d' agitation 
et recirculation interne et/ou externe de la suspension. 

La re-circulation externe de la suspension au moyen d'une pompe 
qui est d'homogeneisation, et/ou la recirculation interne au moyen 
d'un mobile d' agitation de la suspension stabilisee en son sein, 
est telle qu'elle ne provoque pas de phenomenes visibles 
d' agitation, la suspension stable de particules pulverulentes 
dispersees dans la phase aqueuse ayant un aspect apparent statique 
pour ne pas perturber la separation par densite des flux flottants 
et decantant des .materiaux polymeres fragmentes en cours de 
separation. 

Les conditions de la stabilisation dynamique de la suspension 
separative, selon 1' invention, sont telles que le debit circulant 
de la suspension deplacee par l'un et/ou 1' autre moyen pour 
stabiliser la suspension peut varier en fonction de la quantite de 
particules pulverulentes dispersees dans la phase aqueuse. Ce 
debit est au plus de 40 m 3 /h, et generalement compris entre 10 et 
30 m 3 /h, et pref erentiellement compris entre 5 et 15 m /h. 

En effet, le contr61e et la maitrise du debit a une valeur faible 
d'au plus 40 m 3 /h est indispensable, car au-dela d'une telle 

* * 
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limite, la suspension dense ne peut plus jouer son role de 
separateur, ladite suspension devenant un entraineur mecanique des 
fragments de polymeres a separer. 

5 Ainsi, le controle et la maitrise du debit a une valeur faible 
d'au plus 40 m 3 /h est necessaire pour maintenir le seuil de densite 
"ds" a la valeur choisie et a un niveau de precision de ±0,0005. 

II est important de noter que la recirculation de la suspension 
L0 peut etre pratiquee de maniere continue ou de maniere discontinue, 
c'est a dire de maniere sequent ielle : par exemple, des cycles de 
circulation de 20s et des cycles d 1 arret de 20s se succedant . 

Le debit circulant de la suspension separative est regie sur un 
L5 taux de renouvellement horaire de ladite suspension qui varie 
generalement de 0,5 a 4 et prdf erentiellement de 0,5 a 2. 

» 

L'homme du metier est a meme de pouvoir definir le debit 
necessaire pour homogeneiser et mainteniir dans cet etat homogene 

20 la suspension aqueuse de particules pulverulentes de fagon a ce 
que cette suspension soit stable au niveau de densite « ds » 
choisie comme seuil de separation cies criteres materiaux 
organiques de synthese fragmentes, a separer selectivement par 
type. Par exemple, lorsque le pourcentage en poids de matiere 

25 seche de particules pulverulentes d'une suspension aqueuse de 
1' invention est compris entre 7,60% et 26,56%, le debit pompe 
d'homogeneisation a l'origine de 1' agitation mecanique peut etre 
de l'ordre de 2 m 3 /h. 

30 Eventuellement et selon le procede de 1' invention, un agent 
hydrosoluble d' aide au moyen de stabilisation dynamique des 
caracteristiques. rheologiques et d'invariance de la densite 
apparente "ds" a un niveau de precision de ±0,0005 par rapport a 
ladite densite "ds" de la suspension de particules solides 

35 pulverulentes, et de renforcement de ces caracteristiques, peut 
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etre mis en ceuvre dans lesdites suspensions de particules 
pulverulentes dispersees initialement stabilisees par un moyen 
dynamique de stabilisation. 

Cet agent hydrosoluble peut etre choisi dans le groupe constitue 
par des agents hydrosolubles de stabilisation connus tels que par 
exemple les phosphates et polyphosphates, . les esters 
alkylphosphates, alkylphosphonate, alkyl sulphate, alkyl sulfonate 
qui provoquent une def loculation des argiles colloldales et 
permettant 1' usage d'une suspension de forte densite et de faible 
viscosite, la lignine, les lignosulf onates sous forme de sels de 
calcium, de sodium, de fer, de chrome, de fer et de chrome, les 
copolymeres d' anhydride maleique et d' acide styrene sulfonique, 
les copolymeres de methylacrylamide et d' acide (methyl) acrylique 
substitues, neutralises, esterifies ou non, les copolymeres, 
d' acide methylacrylamido-alkyl sulfonique et de 

(methyl) acrylamide, les polymeres hydrosolubles d' acide acrylique 
mis en ceuvre sous la forme acide ou, eventuellement , neutralise en 
tout ou en partie par des agents alcalin et/ou alcalino-terreux, 
par les amines et/ou salifiees par des ions monovalents et/ou 
polyvalents, et/ou esterifiees ou encore parmi les copolymeres 
acryliques, hydrosolubles disposant d'un motif phosphate, 
phosphone, sulfate, sulfonS, des copolymeres acryliques 
hydrosolubles, dont certains seulement sont connus, repondant a la 
formule generale : 



R3~^\ f Rs 



R 2 



COOH 




n 



R4 




R7 



R6 




R 9 




Rio 



R11 



R12 




dans laqiielle : 
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✓ ■& est un motif de type phosphate, phosphonate, sulfate, 
sulfonate, ayant au moins une fonction acide l±bre, toute 
autre fonction acide pouvant etre occupee par un cation, un 
groupement ammonium, une amine, un alkyle en Ci a C 3 , un 
aryle en C 3 a C 6 substitue ou non, un alkylaryle, vin ester en 
Ci a C12 de preference en Ci a C 3 , ou un amide subs-titue. 

S n prend une valeur comprise entre 0 et 95, 
S p prend une valeur comprise entre 95 et 5, 
S q prend une valeur comprise entre 0 et 95, 

V le cumul de n+p+q etant egal a 100, sachant que n et q 
peuvent etre separement nuls, 

✓ R x et R 2 peuvent §tre simultanement de 1' hydrogens ou encore 
pendant que l'un est de l'hydrogene, 1' autre peut etre une 
fonction carboxylique esterifiee ou non. par un alcool en Ci 
a C12 et de preference en Ci a C 4 , 

V R 3 peut etre de l'hydrogene ou un radical alkyl en Ci a C 12 
et de preference en Ci a C 4 , 

y R 4 et R 5 peuvent etre, simultanement ou non, de l'hydrogene 
ou un radical alkyl en Ci a C i2 , de preference en Ci a C 4 , un 
aryle substitue ou non, une fonction carboxylique esterifiee 
ou non par un alcool en Ci a C 12 et pref erentiell ement en d 
& C 4 , 

S R 6 est un radical, qui etablit le lien entre le motif ■& et 
la chaine polymerique, ce radical R 6 pouvant: etre un 
alkylene de formule ^CH 2 -)-r dans laquelle r peut prendre les 
valeurs de 1' iritervalle 1 a 12, un oxyde oia polyoxyde 
d' alkylene de formule -fR 8 — Of s dans laquelle R 8 est un 
alkylene en Ci a' C 4 et s peut prendre les valeurs de 1 a 30, 
ou encore une corabinaison des deux formules -fCH 2 ->-r et -fR 8 — 0-)- Sr 

S R 7 peut etre de l'hydrogene ou un radical alkyl en Ci a Ci 2 , 
pref erentiellement en Ci a C 4 , 

S R 9 et Rio peuvent etre simultanement de 1' hycirogene, ou 
encore pendant que l'un est de l'hydrogene, 1' autre est un 
groupement carboxylique, un ester en en Ci a Ci 2 , 
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pr6f erentiellement en Ci a C3/ un alkyle en Ci a C 12 , 
pref erentiellement en Ci & C 3 , un aryle en C 5 ou C 6 ou un 
alkylaryle, 

^ R11 peut etre de l'hydrogdne, un groupement carboxylique, un 
5 alkyle en Ci a C 3 ou un halogene, 

^ R12 peut etre un ester en Ci a C12, de preference en Ci a C 5 , 
un amide substitue ou non, un alkyl en Ci a C12, de 
preference en C a a C 3 , un aryle en C 5 ou C 6 , un alkylaryle, 
un halogene, un groupement carboxylique ou encore un 
LO groupement alkyle ou aryle, phosphate, phosphore, sulfate, 

sulf ane. 



La quantite ponderale de 1' agent hydrosoluble de stabilisation 
s'exprime en % en poids sec/sec dudit agent par rapport a la 
L5 quantite ponderale de particules pulverulentes mises en 
suspension. Cette quantite ponderale dudit agent est comprise 
entre 0,02% et 5%, et pref erentiellement entre 0,1% et 2% en 
sec/ sec par rapport a la quantite ponderale des particules 
pulverulentes . 

20 

L' agent hydrosoluble de stabilisation est un copolymere dont la 
masse moleculaire est generalement comprise entre 5000 et 100 000. 

L' agent hydrosoluble de stabilisation se presente sous 1' aspect 
>5 d'une solution aqueuse du copolymere qui peut etre ou non 
neutralise, part iel lenient ou totalement, au inoyen d'un agent de 
neutralisation choisi, par exemple, dans - le groupe constitue, par 
exemple, par les hydroxydes de sodium, de potassium, d' ammonium, 
de calcium, de magnesium, de zinc, d' aluminium et les amines 
30 primaires, secondaires ou tertiaires, aliphatiques et/ou 
cycliques, telles que les mono, di, tri ethanolamines, les mono et 
diethylamines, la cyclohexylamine, la methylcyclohexylamine . 



Des lors, la stabilite de la suspension separative est acquise au 
35 niveau de la densite seuil "ds" choisie pour effectuer une 
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separation fine quand les trois criteres de dimensionnemenfc des 
particules (a) , de la phase aqueuse de conductivity au plus egale 
a 15 ms (b) , et du moyen de stabilisation dynamique (c) , sont 
reunis . 

Selon 1' invention, la preparation des suspensions stables de 
particules pulverulentes dispersees en quant ite adequate dans une 
phase aqueuse pour creer un niveau de densite "ds" precis choisi 

■ 

comme seuil de separation des divers materiaux organiques de 
synthese usages fragmentes a separer select ivement, grace a la 
precision de la densite du milieu de separation, se fait sous 
agitation par 1' introduction controlee des particules 
pulverulentes en quantite determinee pour parvenir au seuil de 

> 

densite souhaite. 

Les suspensions stables de particules pulverulentes selon 
1' invention, ] 

— permettant la separation fine et selective de clivers 
materiaux organiques de synthese constitutifs d'un 
melange a trier, 

— dont la sensibilite au tri d'un materiau a un autre peut 
atteindre un differentiel A=|0,00l| 

— permettant de separer avec efficacite des materiaux 
polymeres en particulier usages a separer dont les 
densites se trouvent dispersees dans un inteirvalle 
allant de 1,000 a 1,600. 

Toutefois, dans le cas de materiaux polymeres en particulier 
usages de densite rigoureusement identique mais de nature chLnaique 
differente, d'autres moyens de separation operant sur d'autres 
caracteristiques desdits materiaux ou d'autres comport einents 
physico-chimiques sont a mettre en oeuvre pour achever Ladite 
separation selective. 



24 



WO 2005/065830 PCT/FR2004/003150 

Selon 1' invention, le procede est mis en ceuvre dans une 
installation .industrielle comportant au moins un separateur 
hydraulique muni d' au moins un moyen de stabilisation dynamique. 

5 Par separateur hydraulique, on entend definir des separateurs dont 
la phase aqueuse est apparemment statique ou est un flux a. tres 
faible velocite, pouvant etre laminaire. 

Dans le cas ou 1' installation industrielle comporte un seul 

« 

separateur hydraulique, il est possible de faire evoluer la 
-0 densite "ds" choisie : 

- dans le sens croissant, par ajout controle des 
particules pulverulentes definies et selectionnees dans 
la suspension presente dans le separateur hydraulique, 

■ 

jusqu'a atteindre la nouvelle densite "ds" seuil chLoisie 
L5 - dans le sens decroissant par ajout d' eau jusqu'a 

atteindre la nouvelle densite "ds" seuil choisie. 

L' evolution de la densite de la suspension stable separative, dans 
un sens croissant ou decroissant, s'effectue sous une agitation au 
10 moyen d'un mobile d' agitation et/ou d' une recirculation interne du 
milieu aqueux et/ou d'une recirculation du milieu dense par 
prelevement dans le fond du separateur hydraulique et reinjection 
au sommet dudit separateur du milieu aqueux dense, en cours de 
correction et apres correction, 

15 

Dans le cas ou 1' installation industrielle comporte plusieurs 
separateurs hydrauliques, les divers separateurs sont places les 
uns a la suite des autres, selon un systeme en cascade 
fonctionnant avec des suspensions stables ayant chacune un seuil 
30 de densite "ds" precis, dans un ordre croissant ou decroissant des 
densites. 

Dans la conduite du procede selon 1' invention, la densite seuil 
"ds" de la suspension aqueuse de separation fine est' contrSlee en 
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continu par des moyens de mesure appropri6s et soumise a 
correction d6s lors qu'une derive est pergue. 



Pour ce faire, chaque separateur hydraulique est pilote quant a la 
5 densite du milieu dense qu'il contient au moyen de deux 
electrovannes s'ouvrant chacune sur deux circuits connectes a deux 
reservoirs. L'un des reservoirs contient une suspension « mere » 
concentree & environ 60% en particules pulverulent es, maintenue 
sous agitation, et/ou stabilisee par un agent hydrosoluble de 
L0 stabilisation, permettant d' introduire une quantite determinee de 
la suspension mere qui corrige vers le haut toute derive vers un 

abaissement de la densite du milieu dense de separation fine. 

». 

1/ autre reservoir contient de l'eau permettant d' introduire une 
L5 quantite determinee qui corrige vers le bas toute derive vers une 
augmentation de la densite du milieu dense de separation fine. 

La mesure de la densite du milieu' dense de chaque separateur 
hydraulique se fait en continu par des appareils de mesure adaptes 
20 qui declenchent l'ouverture de l'une ou 1' autre des electrovannes 
puis la fermeture des lors que le niveau de densite seuil "ds" est 
atteint . 



La conduite du procede et la recuperation des flux separes se font 
25 alors qu'une stabilisation dynamique de chaque suspension de 
separation selective est realisee dans chaque separateur 
hydraulique par l'un et/ou 1' autre des moyens de stabilisation que 
sont 1' agitation au moyen d'un mobile d' agitation, par une 
recirculation interne de la suspension au moyen d'un mobile 
30 d' agitation, par une recirculation externe de la suspension par 
prelevement de ladite suspension au fond dudit separateur et 
reinjection dans la partie superieure. 

Les separateurs hydrauliques . ont des capacites de separation de 
35 l'ordre de 1 a 10 tonnes a 1'heure et . operent en continu- lis 
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peuvent toutefois operer par campagne, permettant alors de changer 
les valeurs des densit^s de coupure et de ne pas avoir 
imperativement besoin d'une cascade de plus de 3 ou 4 s6parateurs 
hydrauliques. Dans ce cas, le milieu dense est fabrique sur mesure 
5 pour chaque separateur au regard de la campagne de separation a 
mener . 

Exemple 1 : (conforme a la figure 1) 

L0 Sur un site de broyage industriel de materiels electromenagers en 
fin de vie et apres la separation de la majeure partie des divers 
metaux a recuperer, un flux de 21,88 tonnes de materiaux 
valorisables issus de cette separation forme d'un melange de 
polymeres de synthese usages a valoriser et de materiaux 

L5 contaminants a eliminer est soumis a une phase, de preconcentration 
afin de selectionner dans ce melange de materiaux polymeres usages 
a valoriser les materiaux polymeres usages a valoriser appartenant 
a l'intervalle de densite allant de 1,000 a 1,400 a traiter selon 
1' invention, la borne inferieure etant incluse, la borne 

20 superieure etant exclue . 

La composition du flux de materiaux entrant dans la phase de 
preconcentration est donnee dans le tableau I ci-apres. 
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Materiaux 


Composition et 
granulometrie 


Teneur en % en 
poids 


Polymeres 


PE, PP, PS, ABS, PP 

Talc, PVC,... 

sous forme fragmentee 


73% en. poids 


Caoutchouc et/ou 
elastomer es 


Tous types de joints 
et/ou de gainages 
isolants de cables 
electriques 


19% en poids 


Metaux 


Fragments de metaux 
f erreux mais surtout 
non f erreux : cuivre, 
aluminium... 


8% en poids 



La preconcentration est effectuee sur le flux precite, et consiste 
a traiter le melange des materiaux issus de broyage se pr6sentant 
sous une forme fragmentee, pour en §liminer au moins pour partie 
les materiaux contaminant les materiaux valorisables . Ledit 
melange a traiter comprenant : 

S Une fraction de materiaux valorisables, qui sont des 
materiaux polymeres de synthese non expanses, de nature et/ou 
de compositions et/ou de facteurs de forme multiples, se 
presentant sous 1' aspect de fragments allant d'un etat rigide 
a un etat souple, 

S Des fractions de materiaux contaminants formes de materiaux 
metalliques et/ou de materiaux organiques autres que les 
materiaux polymeres non expanses et/ou des materiaux 
polymeres de synthese dans un etat expanse, comporte les 
etapes suivantes de traitement : 
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a) Une premiere etape de separation mecanique en (A) par 
criblage et/ou facteur de forme pour extraire au moins pour 
partie du melange des materiaux fragmentes, la fraction des 
materiaux contaminants, Les mailles de crible etaient de 0-4 
mm et on a retire 0,02 tonnes de materiaux contaminants 
representant 0,09% en poids du flux entrant. 

b) Une etape de separation aeraulique, par flux gazeux, 
comportant une entree du melange de materiaux provenant de 
1' etape a) et trois sorties pour 1' extraction de fractions de 
materiaux separes dont la premiere fraction (bi) consiste en 
une fraction de materiaux polymeres de synthese ultra legers 
et/ou expanses, la deuxieme fraction (b 2 ) consiste en une 
fraction de materiaux lourds presents dans le melange et la 
troisieme fraction (b 3 ) consiste en une fraction des 
materiaux polymeres de synthese a valoriser se presentant 
sous une forme fragmentee allant d'un etat rigide a un etat 
souple. Pour ce faire, le flux de materiaux provenant de 
1' etape a), debarrasse au moins pour partie de la fraction 
des materiaux contaminants, a ete soumise a une separation 
par tri aeraulique dans deux separateurs (B) et (C) couples. 

Dans le premier separateur aeraulique (B) , la fraction (bi) 
representant 0,4 8 tonnes de materiaux dits legers a ete 
traitee par aspiration et les fractions b 2 et b 3 extraites par 
le fond du separateur aeraulique (B) et representant 21,38 
tonnes de materiaux dits lourds ont ete recueillies pour etre 
traitees dans le separateur aeraulique (C) . La fraction (bi) 
. represente 2,19% en poids de legers elimines. 

Le melange des fractions (b 2 ) + (b 3 ) represente 97,71% en poids 
de materiaux lourds- 

* 

Le melange des fractions (b 2 ) et (b 3 ) representant 21,38 
tonnes a ete introduit dans le deuxieme separateur de tri 
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aeraulique (C) . La fraction (b 2 ) constituee de materiaux 
contaminants tels que des metaux, representant une masse de 
5,2 tonnes, est extraite par le fond du separateur aeraulique 
(C). 

La fraction (b3), egalement extraite du separateur (C) , 
constituee des materiaux polymeres valorisables represente 
une masse de 16,18 tonnes, soit 73,95% en poids par rapport a 
la masse du flux introduit a pr^concentrer . 

c) Une etape de broyage de la fraction (b 3 ) des materiaux 
polymeres a valoriser provenant de 1' etape b) , a la maille de 
liberation des materiaux contaminants inclus, adherant ou 
assembles aux fragments de la fraction des materiaux 
polymeres a valoriser. Cette etape de broyage est effectuee 
dans la zone (E) , le broyage se pratiquant sur une grille de 
25 mm. 

d) Une seconde etape de separation aeraulique par flux gazeux 
dans la zone (G/H) de la fraction des materiaux polymeres de 
synthese a valoriser provenant de 1' etape c) de broyage pour 
en eliminer au moins pour partie la fraction des materiaux 
contaminants liberes lors du broyage et en extraire la 
fraction des materiaux valorisables constituant le melange 
souhaite, pre-concentre en materiaux valorisables, contenant 
encore des contaminants. Cette zone de separation aeraulique, 
qui comporte non seulement une separation par flux gazeux 
mais egalement un moyen de criblage est formee par un 
dispositif de separation modulaire commercialise par la 
societe WESTRUP par exemple. 

De cette zone (G/H) de separation aeraulique et de criblage : 

S Une fraction (d3) representant 15,8 tonnes de materiaux 
polymeres de synthese- .valorisables, essentiellement des . 



30 



WO 2005/065830 PCT/FR2004/003150 

thermoplastiques et un peu de thermodurcissables, a ete 
extraite sous forme de paillettes, de plaquettes et autres 
broyats representant 72,2% en p.oids de la masse totale du 
flux entrant dans la preconcentration, 
5 V Une fraction (d2) representant 0,0 6 tonnes de mat6riaux 

contaminants lourds formee de metaux et de morceaux de fils 
electriques a ete eliminee par criblage, representant 0,27% 
eri poids de la masse totale du flux entrant dans la 
preconcentration, 

L0 V Une fraction (d x ) representant 0,32 tonnes de materiaux 

egalement valorisables a ete separee par aspiration 
comprenant des mousses residuelles de polymeres, des 
caoutchoucs fins, des materiaux polymeres thermoplastiques et 
thermodurcissables, sous forme de poudre de paillettes, de 

L5 plaquettes, representant 1,46% en poids de la masse totale du 

flux entrant dans la preconcentration, 

La fraction d 3 , melange de" polymeres de synthese usages 
valorisables sortant de l'etape d) mais de densites eminemment 
10 variables comprises dans un intervalle- de 0,900 a 1,400 est 
soumise a un traitement de separation par densite en milieu 
aqueux, dans la zone (J), a un seuil de densite ds > 1,2 pour 
effectuer une premiere selection par densite. 

25 Cette separation est realisee par flottation au seuil de densite 
choisi 1,2 dans un milieu dense forme d' une suspension aqueuse de 

■ 

. CaC0 3 pulverulent disperse dans la phase aqueuse et stabilisee a la 
valeur ds=l,2 au mo yen d'une recirculation de la suspension, 
prelevee au fond du separateur et reinjectee pres de la surface a 
30 raison d'un debit de recirculation de 15m 3 /h. 

Le milieu dense de separation comporte : 
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une phase aqueuse ayant une conduct ivite de 5,9 ms et un pH 
de 7,42 
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S du carbonate de calcium pulverulent dont la dimension 
diam^trale m^diane est de 1 jam et dont la coupe 
granulometrique est de 5 \xm (OMYALITE 90 commercialisee par 
la societe OMYA) , a raison de 362g/litre 
5 S la stabilisation de la suspension separative est acquise par 

une recirculation de la suspension de carbonate de calcium a 
raison de 15 m 3 /h / la capacite utile du separateur hydraulique 
etant de 5 m 3 . 

L0 Cette separation au seuil de densite ds=l,2 conduit a l'obtention 
de deux fractions : 

S une premiere fraction ei de densite inferieure a 1,2, 
representant 14,52 tonnes de materiaux valorisables (66,3 6% 

L5 en poids du flux entrant) , contenant en particulier les. 

polyethylene (PE) , polypropylene (PP) , polystyrene choc et/ou 
cristal ignifuge ou non (PS) , copolymere acrylonitrile- 
butadiene-styrene (ABS) ignifuge ou non, polypropylene charge 
de 5% a 4 0% en t poids de talc, et autres materiaux polymeres 

20 et 

V une autre fraction e2 de- densite superieure ou egale a 1,2, 
representant 1,28 tonnes de materiaux valorisables (5,85% en 
poids du flux entrant), se presentant sous la forme d'un 
25 melange comprenant du chlorure de polyvinyle, du polyester 

insature charge, les polyurethanes charges ou autres. 

La fraction ei, melange de polymeres usages a valoriser sortant de 
l'etape (J), est soumise a un traitement de separation par densite 
30 en milieu aqueux, dans la zone (L) , au seuil de densite ds=l,000, 
pour en extraire un flux surnageant (fi) qui est un melange de (PE) 
et (PP) et un flux coulant (f2) comprenant les autres polymeres 
usages a valoriser. 

Le flux surnageant (fi), qui represente 3,398 T [23,40% en poids de 
35 la fraction (ei)], est soumis a un traitement de separation par 
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densite en un milieu hydro-alcoolique (eau et isopropanol) au 
seuil de densite precis ds=0,930 permettant de recuperer : 



- la totalite du polypropylene present (2,140 T) qui surnage, 
representant 14,74% en poids de la fraction ei 

- la totalite du polyethylene present (1, 257 T) qui coule, 
representant 8,66% en poids de la fraction ei, 

ces deux materiaux polymeres usages, finement separes, etant 
directement valorisables sous la forme de granules obtenus par 
leur extension. 

Le flux coulant (f 2 ) qui represente 11,122 T [76, 60% en poids de la 
fraction (e x ) ] , forme d' un melange de polystyrene cristal et/ou 
choc ignifuge ou non, sans charge, d'un copolymere 
d'acrylonitrile-butadiene-styrene non charge mais pour certaines 
fractions ignifuge et de polypropylene charge de talc de 5% a 40 
constitue la fraction des materiaux polymeres usages, dont les 
densites sont comprises dans l'intervalle 1,000 a 1,199, bornes 
comprises, et qui sont a separer selon 1' invention. 

La fraction f 2 , melange de polymeres de synthese usages 
valorisables sortant du separateur (L) est soumise a un traitement 
de separation par densite en milieu aqueux, dans la zone (N) , a un 
seuil de densite "ds"=l,100. 

Cette separation est realisee par densite au seuil de densite 
choisi 1,100 dans un milieu dense forme d'une suspension aqueuse 
de CaC0 3 pulverulent disperse dans la phase aqueuse et stabilisee a 
la valeur ds=l,100 au moyen d'une recirculation de la suspension 
par pompe a raison de 15 m /h. r> 

Le milieu dense de separation comporte : 

✓ une phase aqueuse ayant une conductivite de.5 f 9 ms et un pH 
de 7,42 • , 
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</ du carbonate de calcium pulverulent dont la dimension 

* 

diametrale mediane est de 1 pm et dont la coupe 
granulometrique est de 5 p (OMYALITE 90 commercialisee par 
la societe OMYA) , a raison de 187.7g/litre 
et est stabilise par la recirculation de la suspension par son 
preldvement au fond du separateur et sa r6injection hydraulique 
proche de la surface et ce, a raison d' un debit de recirculation 
de 15 m 3 /h. 

Cette separation au seuil de densite ds=l f 100 conduit a 
l'obtention de deux fractions : 

S une premiere fraction gi de densite inferieure a 1,100, 
representant 10,742 tonnes de materiaux valorisables (49,19% 
en poids du flux entrant) , contenant en particulier du 
polystyrene (PS) , copolym^re acrylonitrile-butadiene-styrene 
(ABS) , polypropylene charge talc, et autres materiaux: 
. polymeres et 

S une autre fraction g2 de densite superieure ou egale a 1,100, 
representant 0,38 tonnes de materiaux valorisables (1,74% en 
poids du flux entrant), se presentant sous la forme d'un 
.melange comprenant du polycarbonate (PC), du polypropylene 
(PP) charge talc (30 a 40% de talc) , du chlorure de polyvinyl 

■ 

(PVC) , des polymethylmethacrylate (PMMA), des polyurethanes 
(PU) charges, ou autres. 

Le flux gi est en fait forme : 

- d'un melange de polystyrenes cristal ou choc, traites ou 
non pour les rendre ignifuges et/ou adjuvantes au moyen 
de divers agents connus . C'est pourquoi l'intervalle des 
densites de ces divers polystyrenes est compris entre 
1,000 et 1,080. 
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- d' un melange copolymeres acrylonitrile-butadiene- 
styrene, dont la densite vraie est determinee par les 
quant it6s relatives des trois monomeres mis en oeuvre, 
par des adjuventations eventuelles et par les 

5 traitements d' ignif ugation expliquant l'intervalle des 

densites de ces divers ABS qui est compris entre 1,000 
et egalement 1,080. 

- d' un melange de polypropylene charge en talc dont la 
teneur en % en poids de talc peut evoluer de 5% a 20%, 

L0 C'est pourquoi, 1' intervalle de densite du polypropylene 

charge talc est aussi compris entre 1,000 et 1,080. 

Ce flux gi est, des lors, soumis a une separation dans la zone (P) 
par classe de densite croissante au moyen d'un milieu dense de 
L5 separation se composant : 

- d' une phase aqueuse ayant une conductivity de 5,7 ms et 
un pH de 7 , 53, 

-de carbonate de calcium pulverulent de dimension 
diametrale mediane de 1 pm et dont la coupe 
20 granulometrique est de 5 \im (OMYALITE 90 commercialisee 

par la societe OMYA) dont les quantites ponderales pour 
chaque densite sont exprimees dans le tableau II 
suivant, 

- du moyen dynamique de stabilisation par recirculation 
25 d'un volume de suspension, a raison d'un debit de 15 

m 3 /h. 

Pour ce faire et dans chaque classe de densite connue representee 
dans le tableau II, la phase surnageante est recuperee et 
30 analysee, et la phase plongeante est recueillie puis soumise a une 
densite superieure a la precedente eh donnant pour chaque classe 

■ 

une phase surnageante analysee et une phase plongeante soumise a 
son tour a une densite superieure. 

35 
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Tableau II. : Traitement du flux gl 



Densite ds 
etablie 
comme 


CaC0 3 en g/1 
pulverulent 


Lii 
de i 
cl 


ml fees 

chaque 

.asse 


Moyen de 
stabilisation : 


% en poids dans 
chaque clas se 


seuil de 
separation 


pour creer 
ds 


de: 


de 

nsite 


debit eh m 3 /h 


De PS 


d'ABS 


de PP 
talc 


1, 020 


32,30 


[If 
1, 


000 £ 
020 [ 


15 


1,10% 


0, 30% 


5, 15% 


1, 042 


68,75 


[If 
1, 


020 a 
042[ 


15 


22, 00% 


0, 10% 


16, 40% 


1, 050 


82,20 


[1, 
1, 


042 a 
050 [ 


15 


36, 20% 


1, 30% 


18, 50% 


1, 053 


87,30 


[1, 
1, 


050 a 
053 [ 


15 


10,20% 


3, 10% 


7, 95% 


1, 055 


90,70 


[1, 
1, 


053 a 
. 055 [ 


15 


8,10% 


5, 40% 


2, 90% 


1, 058 


95, 80 


[i» 
l, 


. (Job a 
. 058 [ 


15 


3,50% 


6, 50% 


5, 50% 


1, 060 


99,20 


[l, 
l, 


.058 a 
• 060[ 


15 


9,30% 


14, 60% 


7, 60% 


1, 065 


107,80 


[l. 
l, 


.060 a 
,065[ 


15 


6, 10% 


17, 30% 


9, 10% 


1, 070 


116, 50 


[i, 
i, 


, 065 a 
.070[ 


15 


2, 50% 


25, 60% 


9, 00% 


1,080 


134,00 


r i 
1, 


f u / u a 
, 080 [ 


15 

• 


1,00% 


24, 60% 


17, 50% 


1, 090 


151,70 


[1, 
1, 


,080 a 
,090[ 


15 


0% 


1, 10% 


0,30% 


1,100 


169,50 

» 

r 


[1, 
1, 


,090 a 
-100[ 


15 


0% 


0, 10% 


0, 10% 


TOTAL 









100,00% 


100, 00% 


100, 00% 
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Des quantites de CaC0 3 mises en ceuvre dans chaque classe.de densite 
sont determinees par la mesure de la densite' et peuvent varier 
selon la purete du CaC03 mis en ceuvre. 



5 Comme le tableau II le montre, 

■l 

- le PS est majoritairement present dans l'intervalle de 
densite [1, 020-1, 055 [ , constituant un premier groupe 
relatif au PS cristal, mais un deuxieme groupe de 

10 densite se manifeste dans l'intervalle [1, 055-1, 070 [ qui 

est relatif au PS choc, sans omettre que certains PS 
presents sont vraise'mblablement ignifuges. Ces di verses 
classes de densite sont statistiquement justifiees par 
la presence de plusieurs families de PS dans ce polymere 

15 usage a valoriser. 

- L'ABS est egalement distribue dans plusieurs classes de 
densite, mais sa presence est majoritaire dans 
l'intervalle de densite [1, 058-1, 080 [ . Dans le cas de 

20 l'ABS, il apparait Egalement une distribution large des 

densites en raison de la presence de plusieurs types 
d'ABS dont les compositions peuvent varier par les 
quantites relatives de leurs monomeres * et egalement par 
la presence d' agents d' ignif ugation. 

25 

- Le PP talc est aussi distribue dans plusieurs classes 
par des variations importantes de densite en raison de 
la presence de la charge de talc qui peut varier de 5% 
en poids a 20% en poids. 

30 

Pour realiser la separation effective du PS, de l'ABS et du PP 
talc presents dans une meme classe de densite, le melange des 
materiaux polymeres usages a valoriser extrait de chaque classe de 
densite du tableau II, est soumis a une nouvelle separation par 
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densite croissante ou decroissante dans la zone de separation (R) 
am moyen d'un milieu dense de separation se composant : 

- D'une phase aqueuse ayant une conduct ivite de 6,8 ms et 
un pH de 8,1,. 

- De carbonate de calcium pulverulent de dimension 
diametrale mediane de 1 ]im et dont la coupe 
granulometrique est de 5 um (OMYALITE 90® commercialisee 
par la societe OMYA) et dont les quantites ponderales 
sont exprimees dans le tableau III suivant, 

- Du moyen dynamique de stabilisation par recirculation 
d'un volume de suspension, a raison .d'un debit de 
15m 3 /h. 

A titre d'exemple, deux classes seulement de separation par 
densite, issues du tableau II, sont selectionnees et traitees 
conformement a 1' invention, pour illustrer la capacite du procede 
de separation selective pour 1' etablissement de suspensions 
separatives stables et invariantes en densite, quand est cree le 
niveau de densite "ds" choisi comme seuil de separation des divers 
materiaux polymeres usages a separer, le niveau de precision de la 
densite pouvant atteindre en valeur absolue |0,00l|, c' est-a-dire 
pouvant atteindre autour ' de la valeur "ds" choisie une precision 
par rapport a cette valeur "ds" de ±0,0005. 

II est toutefois rappele que des polymeres usages de nature 
chimique differente mais de densite exactement identique ne sont 
pas separables par le procede de i' invention et necessitent 
d' autres moyens de separation bases sur d' autres criteres . 

Les deux classes de densite issues du tableau II, et traitees 
selon le procede de 1' invention sont les suivantes : 

[1,042 a 1,050[ 
et [1,065 a 1,070[ 



38 



WO 2005/065830 PCT/FR2004/003150 

Pour ce f aire et dans, chaque classe de density connue representee 
dans le tableau III, la phase surnageante est recuperee et 
analysee, et la phase plongeante est recueillie puis soumise a une 
densite superieure a la precedente en donnant pour chaque classe 
une phase surnageante analys6e et une phase plongeante soumise a 
son tour a une densite superieure. 

Cette separation tres selective a donne, pour chaque classe, les 
resultats consignes classe par classe dans le Tableau III 
suivant : 
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Tableau III : Traitement de deux classes de densite, issues du 
flux gl. 



Densite ds 






% en po. 


ids dans 


chaque 


etat>li.e 

conutie 
seuil de 
separation 


Cacoj en gyi 
pulverulent 
pour creer 
ds 


Iiimxtes de 
chaque classe 
de densite 


De PS 


classe 
d'ABS 


de PP 
talc 


1,043 


70, 40 


[1, 042-1,043 [ 


0 


0 


0,32 


1, 044 

¥ 


72, 80 


[1, 043-1,044 [ 


0 


0 


0,35 


1,045 

¥ 


74,50 


[1, 044-1, 045[ 


0 


0 


0, 52 

¥ 


1,046 

¥ 


76,20 


[1, 045-1, 046[ 


0 


0 


0,49 

¥ 


1,047 

¥ 


77,20 


[1,046-1,047 [ 


0 


0 


0, 32 


1, 048 


78, 80 


[1, 047-1,048 [ 


0 


0 


0,55 


1, 049 


80, 50 


[1, 048-1,049 [ 


6,5 


0 


4 


1,050 


82,20 


[1,049-1,050 [ 


15,5 


0,1 


9, 85 


1,066 


109, 60 


[1,065-1, 066 [ 


• 

0, 92 


0, 08 


6,67 


1,067 


111, 30 


[1,066-1,067 [ 


0,75 


0,28 


0,85 


1, 068 


113, 00 


[1,067-1,068 [ 


1, 05 


0,78 


0,69 


1,069 


114,70 


[1,068-1,069 [ 


2, 14 


5, 8 


0,52 


1,070 


116, 50 


[1,069-1,070 [ 


1,24 


10, 36 


0,37 



- Comme le Tableau III le revele, le procede selon I 7 invention 
assure une excellente maltrise dans la separation selective par 
densite des materiaux polymeres presents, la sensibilite de la 
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densite de separation atteignant ±0,0005 par rapport au seuil de 
densit* choisi « ds ». 

- Toutefois , des materiaux polymeres de mtae densite mais de 
composition differente sent presents dans le melange industrxel 
initial trait* dans oet exemple de telle aorte que d'autres moyens 
de separation doivent etre mis en cauvre pour separer dans cheque 
fraction, de polymeres de densite identique, cheque type de 
polymere present- 

L' autre fraction g 2 de densite superieure a 1,100 represented 0,38 
tonnes de materiaux valorisables comprenant un melange de 
polycarbonate (PC), du polypropylene <PP) charge talc, du chlorure 
de polyvinyl (FVC) , des polymethyl methacrylate (PMMA) , des 
polyurethan e s (PC) charges, est traitee, selon le. meme principe 
que la fraction gl, dans les zones de separation (Q) et (S), non 
decrites. 

., ^1. 2 : (conforms i la figure 2) 

sur un site de broyage industrial de vehicules automobiles en fin 
de vie et apris la separation de la majeure partie des dxvers 
metaux a x-ecuperer, un flux de 26,820 tonnes de materxaux 
valorisables issus de cette separation, forme d'un melange de 
5 polymeres de synthase usages a valoriser et de materxaux 
contaminant, a eliminer est soumis a une phase de preconcentratxon 
comma deorit dans V exemple 1 af in de selectionner dans ce melange 
de materiaux polymeres usages des materiaux polymeres usages a 
valoriser appartenant a 1' intervalle de densite allant de 1,000 a 
,0 1,600 a traiter selon 1' invention, la borne inferieure etant 
incluse, la borne superieure etant exclue, afin de permettre la 
r6cup*ration du chlorure de polyvinyle (PVC) . 

* 

La composition du flux de materiaux entrant dans la phase de 
35 preconoentration est donnee dans" le tableau IV ci-apres. 
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Tableau IV : 



Materiaux: 


Composition et 
granulometrie 


Teneur en % en 
poids 


Polymeres 


PE, PP, PS, ABS, PP 

Talc, PVC,„. 

sous forme fragmentee 


» • 

43% en poids ■ 


Caoutchouc et/ou 
elastomer es 


ious uypes ae joints 
et/ou de gainages 
isolants de cables 
elect riques , 

^>Ilo UiUci L _L L^LLfcl o ^ • • • 


48% en poids 


Metaux 


Fragments de metaux 
f erreux mais surtout 
non f erreux : cuivre, 
aluminium... 


9% en poids 



La preconcentration est effectuee sur le flux precite, et consiste 
a traiter le melange des materiaux issus de broyage se presentant 
5 sous une forme f ragmentee, pour en eliminer au moins pour partie 
les materiaux contaminant les materiaux valorisables . Ledit 
melange a traiter comprenant : 

S Une fraction de materiaux valorisables, qui sont des 
L0 materiaux polymeres de synthese non expanses, de nature et/ou 

* de compositions et/ou de facteurs de forme multiples, se 
presentant sous 1' aspect de fragments allant d'un etat rigide 
a un §tat souple, 

L5 S Des fractions de materiaux contaminants formes de materiaux 

m6talliques et/ou de materiaux organiques autres que les 
materiaux polymeres non expanses et/ou des materiaux 
polymeres de synthese dans un etat expanse, comporte les 
etapes de trait ement telles que decrites dans l'exemplel : 

20 - 

« 
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a) Une premiere etape de separation mecanique en (A) par 
criblage et/ou facteur de forme pour extraire au moins 
pour partie du melange des materiaux fragmentes, la 
fraction des materiaux contaminants. Les mailles de 
crible etaient de 0-4 mm et on a retire 0,228 tonnes de 
materiaux contaminants representant 0,85% en poids du 
flux entrant. 

b) Une etape de separation aeraulique, par flux gazeux, du 
melange cie materiaux provenant de 1' etape a) dans deux 
separateujcs aerauliques . (B) et (C) couples. Dans le 
premier separateur aeraulique (B) , la fraction (bi) 
representant 0,483 tonnes de materiaux dits legers a ete 
traitee par aspiration et les fractions b 2 et b 3 extraites 
par le fond du separateur aeraulique (B) et representant 
26,109 tonnes de materiaux dits lourds ont ete 
recueillies pour etre traitees dans le separateur 

aeraulique (C) . La fraction (bi) represente 1,80% en 

. * 

poids de legers elimines. 

Le melange des fractions (b2) + (b3) represente 97,35% en 
poids de materiaux lourds. 

Le melange des fractions (b 2 ) et (b 3 ) representant 26,109 
tonnes a ete introduit dans le deuxieme separateur de tri 
aeraulique (C) . La fraction (b 2 ) constitute de materiaux 
contaminants tels que des metaux, representant une masse 
de 14,550 tonnes, est extraite par le fond du separateur 
aeraulique (C) , soit 54,25% de la masse entrante. 

La fraction (b 3 ) , egalement extraite du separateur (C) , 
constitute des materiaux polymeres valorisables 
represente une masse de 11,559 tonnes, soit 43,10% en 
poids pax rapport k la masse du flux introduit a 
preconcentrer. 

43 



WO 2005/065830 PCT/FR2004/003150 

c) Une etape de broyage dans la zone (E) sur grille de 25 
mm de la fraction (b3) des materiaux polymeres a 
valoriser provenant de 1' etape b) , a la maille de 
liberation des materiaux contaminants inclus, adherant ou 
assembles aux fragments de la fraction des materiaux 
polymeres a valoriser. 

d) Une seconde etape de separation aeraulique par flux 
gazeux dans la zone (G/H) de la fraction des materiaux 
polymeres de synthese a valoriser provenant de 1' etape c) 
de broyage. Cette zone de separation aeraulique comporte 
non seulement une separation par flux gazeux mais 
egalement un moyen de criblage (par exemple dispositif de 
separation modulaire de la societe WESTRUP) . 

De cette zone de separation aeraulique et de criblage (H) : 

S Une fraction (di) representant 5,900 tonnes de materiaux 
egalement valorisables a ete separee par aspiration 
comprenant des mousses residuelles de polymeres, des 
caoutchoucs fins, des materiaux polymeres thermoplastiques et 
thermodurcis sables, sous forme de poudre de paillettes, de 
plaquettes, representant 22,00% en poids de la masse totale 
du flux entrant dans la preconcentration, 

S Une fraction (d 2 ) representant 0,122 tonnes de materiaux 
contaminants lourds formee de metaux et de' morceaux de fils 
electriques, et autres, a ete eliminee par criblage, 
representant 0,46% en poids de la masse totale du flux 
entrant dans la preconcentration, 

S Une fraction (d 3 ) representant 5,537 tonnes de materiaux 
polymeres de synthese valorisables, essentiellement des 
thermoplastiques et un peu de thermodurcissables, a ete 
extraite sous forme de paillettes, de plaquettes et autres 
broyats representant 20,65% en poids de la masse totale du 
flux entrant dans la preconcentration, 
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► 

La fraction d 3 , melange de polymeres de synthase usages 
valorisables sortant de I'etape d) mais de densit^s eminemment 
variables comprises dans un intervalle de 0,900 k 1,600 est 
soumise a un traitement de separation par densite en milieu 

5 aqueux, dans la zone (J), a un seuil de densite ds > 1,500 pour 
effectuer une premiere selection par density. 

Cette separation est realisee par densite au seuil de densite 
choisi 1,500 dans un milieu dense form6 d' une suspension aqueuse 
L0 de CaC03 pulverulent disperse dans la phase aqueuse et stabilisee a 
la valeur ds=l,5 par une recirculation de ladite suspension 
aqueuse a raison de 15 m 3 /h, la capacite utile du separateur 
hydraulique etant de 5m 3 . 

L5 Le milieu dense de separation se compose : 

V D'une phase aqueuse ayant une conduct ivite de 6,0 ms et un pH 
de 7,50, 

S De carbonate de calcium pulverulent dont la dimension 
10 diametrale mediane est de 1 pm et dont la coupe 

granulometrique est de 5 pm (OMYALITE 90® commercialisee par 
la societe OMYA) , & raison de 1132 g/litre. 

Cette separation au seuil de densite ds=l,5 conduit a l'obtention 
15 de deux fractions : 

» 

S une premiere fraction ei de densite inferieure a 1,5, 
representant 4,983 tonnes de materiaux valorisables (18,58% 
en poids du flux entrant), contenant en particulier les 
30 polyethylene (PE), polypropylene (PP) , polystyrene choc et/ou 

cristal ignifuge ou non (PS) , copolymere acrylonitrile- 
butadi^ne-styrene (ABS) non charge ignifuge ou non, 
polypropylene charge de 5% a 4 0% en poids de talc, des 
chlorures de polyvinyles (PVC) non charges et autres 
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</ une autre fraction e2 de densite sup£rieure ou egale a 1,5, 
representant 0,554 tonnes de materiaux valorisables (2,0 6% en 
poids du flux entrant), se presentant sous la forme d' un 
melange comprenant chlorure de polyvinyle charge, les 
5 polyurethanes charges ou autres. 

La fraction ei, melange de polymeres usages a valoriser sortant de 
l'etape (J), est soumise a un traitement de separation par densite 
en milieu aqueux, dans la zone (L) , au seuil de densite ds=l,000, 
.0 pour en extraire un flux surnageant (fi) qui est un melange de (PE) 
et (PP) et un flux coulant (f2) comprenant les autres polym&res 
usages a valoriser. 

Le flux surnageant (fi) qui represente 2,199 T soit 8,2% en poids 
.5 de la fraction (ei) est soumis a un traitement de separation par 
densite en un milieu hydro-alcoolique (eau et isopropanol) : 

au seuil de densite precis ds=0,930 permettant de 
recuperer : 

>0 la totalite du polypropylene present qui surnage 

representant 28,68% en poids de la fraction ei (1,429 T) , 

- la totalite du polyethylene present qui coule representant 
15,45% en poids de la fraction ei (0,770 T) , les deux materiaux 
polymeres usages finement repares etant directement valorisables 

>5 sous forme de granules par leur extrusion. 

Le flux coulant (f 2 ) qui represente 2,784 T soit 55,87% en poids de 
la fraction (ei) , form6 d' un melange de polystyrene cristal et/ou 
choc ignifuge ou non, sans charge, d'un , copolymere 

50 d' acrylonitrile-butadiene-sfcyrene non charge mais pour certaines 
fractions ignifuge, des chlorures de polyvinyle non charges, et de 
polypropylene charge de talc de 5% a 4 0% constitue la fraction des 
materiaux polymeres usages, dont les densites sont comprises dans 
l'intervalle 1,000 a 1,500, bornes comprises, et qui sont a 

J5 separer selon 1' invention. 
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La fraction f 2 , melange de polymeres cle synthese usages 
valorisables sortant du s^parateur (L) est soumise a un traitement 
de separation par densite en milieu aqueux, dans la zone (N) , a un 
seuil de densite "ds"=l,100, pour ecarter et recueillir une partie 
5 des PS, ABS et PP talc. 

Cette separation est realisee par density au seuil de densite 
choisi 1,100 dans un milieu dense forme d'une suspension aqueuse 
de C a CC>3 pulverulent disperse dans la phase aqueuse et stabilis6e a 
L0 la valeur ds=l,100 au moyen de la recirculation de ladite 
suspension selon un debit de 15 m 3 /h (capacite utile du separateur 
hydraulique : 5m 3 ). 

Le milieu dense de separation se compose : 

L5 

S D'une phase aqueuse ayant une conductivity de 6 ms et un pH 
de 7,5 

S De carbonate de calcium pulverulent dont la dimension 
diametrale mediane est de 1 pm et dont la coupe 

20 granulometrique est de y 5 pm (OMYALITE 90® coramercialisee par 

la societe OMYA) , a raison de 169,5 g/litre. 

Cette separation au seuil de densite ds— 1,100 conduit a 
l'obtention de deux fractions : 

25 

S une premiere fraction gi de densite inferieure a 1,100, 
representant 1,824 tonnes de materiaux valorisables (6,99% en 
poids du flux entrant) ,• contenant en particulier du 
polystyrene (PS) , copolymere acrylonitrile-butadiene-styrene 
30 (ABS) , polypropylene charge talc, et autres materiaux 

polymeres qui est traitee conformement au traitement pratique 
dans l'exemple 1, pour cette fraction dans les series de 
separation (P) et (R) et 
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V une autre fraction g 2 de density superieure ou egale a 1,100, 
representant 0,960 tonnes de materiaux valorisables (3,58% en 
poids du flux entrant), se presentant sous la forme d'un 
melange comprenant du polyvinyle chlorure (PVC) , du 
polypropylene charge talc (charge superieure a 20% en poids), 
du polystyrene et un copolymere d' acrylonitrile-butadiene- 
styrene (ABS) charges et/ou ignifugSs, du polyurethane (PU) 
charge, du polyethylene (PE) charge, et autres qui est 
traitee en vue de valoriser chacun des polymeres et plus 
particulierement le PVC. 

Le flux g 2 est en fait essentiellement constitue de PVC. Ce flux g 2 
est des lors introduit dans la s6rie de separateurs (Q) par 
classes de densite creees dans 1' intervalle [1,100 a 1,500[, ou il 
est sounds a une separation par classe de densite croissante au 
moyen d'un milieu dense de separation se composant : 

- d'une phase aqueuse ayant une conductivity de 6 ms et un 
pH de 7, 5, 

- de carbonate de calcium pulverulent de dimension 
diametrale mediane de 1 um et dont la coupe 
granulometrique est de 5 um (OMYALITE 90® commercialisee 
par la societe OMYA) dont les quantites ponderales pour 
chaque densite sont exprimees dans le tableau V suivant. 

4 

Pour ce faire et dans chaque classe de densite connue representee 
dans le tableau V, la phase surnageante est recuperee et analysee, 
et la phase plongeante est recueillie puis soumise a une densite 
superieure a la precedente en donnant pour chaque classe une phase 
surnageante analysee et une phase plongeante soumise a son tour a 
une density superieure. 
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Densite 
ds 

etablie 


g/i 


Limites 

de 
chaque 


Sfc AVI 

poids 
dans 


Repartition des polymer es dans 

chaque classe 


comme 
seuil de 
separation 


pulverulent 
ds 


classe 

de 
densite 


classe 

* 


PS 


ABS 


pp 
talc 


PP 


PE 


Autres 


PVC 






<1,000 


44,13% 


0 


0 


0 


29, 13 


15, 00 


0 


0 


1,000 


0, 00 


[1, 000- 
1, 100 [ 


36, 59% 


20, 49 


9, 88 


6,22 


0 


0 


0 


0 


1, 100 


169,5 


[1, 100- 
1,350[ 


10,10% 


0, 66 


2, 12 


3, 86 


0 


0 


3,06 


0, 40 


1,350 


700,0 


[1,350- 
1, 400 [ 


1,10% 


0 


0 


0 


0 


0 


0, 95 


0, 15 


1,400 


834,5 


[1,400- 
1,450[ 


1,30% 


0 


0 


0 


0 


0 


0,78 


0, 52 


1, 450 


977,0 


>1,450 


6,78%- 


0 


0 


0 


0 


0 


4,41 


2,37 


TOTAL 






100,00% 


21, 15 


12,00 


10,08 


29, 13 


15, 00 


9,20 


3, 44 



- Comme. le Tableau V le revele, le procede de 1' invention assure 
5 une excellente maitrise dans la separation selective par densite 
des materiaux polymeres presents, . la sensibilite de la densite de 
separation atteignant ±0,0005 par rapport au seuil de densite 
choisi « ds » . 



L0 - Toutefois, des materiaux polymeres de meme densite mais de 
composition differente sont presents dans le melange industriel 
initial traite dans cet exemple de telle sorte que d' autres moyens 
de separation doivent etre mis en oeuvre en particulier dans la 
serie de separateurs (S) pour separer chaque fraction, de 

L5 polymeres de densite identique, chaque type de polymere present. 

Exemple 3 : 
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Pour confirmer la capacite du precede selon 1' invention de 
separation selective en milieu liquide dense des constituants d' un 
melange de mater iaux organiques, de syntheses qui sont des 
polymeres de types different s, mais pour certains tres proches les 
uns des autres en densite, un melange synthetique a ete prepare 
ayant la composition en poids suivante, resumee dans le tableau 

VI : 



Tableau VI 



L0 



15 




Ce melange est soumis a un traitement de separation par densite 
dans un milieu liquide dense forme d'une suspension aqueuse de 
CaC0 3 pulverulent disperse dans la phase aqueuse et stabilisee a la 
valeur de densite ds choisie par un moyen de stabilisation 
dynamique . 

Le milieu dense de separation se compose : 
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• D'une phase aqueuse ayant une conductivity de 6 ms et un pH 
de 7,5 

• De carbonate de calcium pulverulent dont la dimension 
diametrale mediane est de 1 ]xrn et dont la coupe 

granulometrique est de 5 pm (OMYALITE 90® commercialisee par 
la societe OMYA) , selon des quantites en g/1 necessaires pour 
creer des valeurs de densite « ds » croissantes du milieu 
dense, depuis la valeur initiale ds=l,000 jusqu'a.la valeur 
ds=l,200 pour assurer la separation selective. 

• La stabilisation de la suspension aqueuse de CaCC>3 pulverulent 
disperse dans la phase aqueuse, a la valeur de densite « ds » 
choisie est obtenue par une recirculation, sous faible 
agitation au moyen d'un mobile d' agitation, de 15 m 3 /h de 
ladite suspension. 

La separation selective se fait, des lors, a travers des seuils de 
densite « ds » croissants assurant l'obtention pour chaque seuil 
de densite « ds », de deux fractions polymeres, 1'une surnageante 
de densite inferieure a « ds », et 1' autre plongeante de densite 
superieure a « ds ». Toutes les informations relatives a ces 
separations selectives sont reunies dans le Tableau VII suivant : 
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Tableau VII : 



Densite ds 
etablie comme 
seuil de 
separation 


CaC0 3 

pulverulent en 
g/1 pour 
creer ds 


Types et 
quantities de 
polyraeres 
selectivement 
separes 


% de 

polymer es 
recuperes par 
rapport au 
melange 
synthetique 
initial 


1,000 


0,00 


447,7 kg de 
copolymere 
(E/P) 


99, 5 

» 


1,055 


90,70 


198,2 kg de 
PS 


99, 1 


1,065 


107, 80 

* 


148,8 kg de 
copolymere 
(E/P) a 20% 
talc 


99,2 


1,075 


125,20 


99,0 kg de 
ABS 


99, 0 


1,200 


361, 60 


38, 8 kg de 
PA 6 


97,0 


> 1200 




59, 0 kg de 
PVC rigide 


98, 3 



Comme il est possible de le constater, la separation selective des 
5 divers polymeres presents dans le melange synthetique initial par 
classe de densite croissante d' une suspension aqueuse de CaC03 est 
precise et efficace, puisque chaque polymere present dans le 
melange initial est extrait selectivement pour chaque seuil de 
densite « ds » choisi pour ce faire, sans qu' il y ait entrainement 
L0 de l'un ou 1' autre polymere dans des classes voisines, chaque 
classe de separation selective ayant fonctionnee. avec une 
excellente provision et contenant que le seul polymere 
selectionne . 

L5 Par rapport a la masse totale du melange synthetique initial (1000 
kg) , la perte de polymdres au cours de la separation selective 
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selon le procede de 1' invention est de 8,5 kg, c' es "t-a-dire de 
0, 99% en poids. 



Exemple 4 : (con forme £ la figure 1) 

5 

Sur le meme site que celui de 1' exemple 1, de broyage industriel 
de materiels electromenagers en fin de vie et apres la separation 
de la majeure partie des divers metaux a recuperer, un flux de 
22,4 tonnes de materiaux valorisables forme d'un melange de 
10 polymeres de synthese usages a valoriser et de materiaux 
contaminants, est soumis a une phase de preconcent ration afin 
d'extraire de ce melange, les materiaux polymeres usages 
valorisables appartenant a l'intervalle de densite allant de 1,000 
a 1,200 a traiter selon 1' invention, 

15 

La composition du flux de materiaux entrant dans La phase de 
preconcentration est donnee dans le tableau VIII ci-apres. 



Tableau VIII : 



Materiaux 


Composition broyee a la 
grille de 25 mm 


Teneur en % en 
poids 


Polymeres 


PE, PP, PS, ABS, PP 

Talc, PVC,... 

sous forme fragmentee 


65% eri poids 


Caoutchouc et/ou 
elastomeres 


Tous types de joints 
et/ou de gainages 
isolants de cables 
electriques 


29% en poids 


Metaux 


Fragments de metaux 
ferreux mais surtout 
non ferreux : cuivre, 
aluminium... 


6% en poids 



20' 
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La pr6concentration est effectuee conf ofmement a l'exemple 1 a 
partir du melange precite comprenant: 

V Une fraction de materiaux valorisables, qui sont des 
materiaux polym&res de synthese non expanses , de nature et/ou 
de compositions et/ou de facteurs de forme multiples , se 
pr^sentant sous 1' aspect de fragments allant d' un etat rigide 

* 

a un etat souple, 

S Des fractions de materiaux contaminants formes de materiaux 
metalliques et/ou de materiaux organiques autres que les 
materiaux polym^res non expanses et/ou des materiaux 
polymeres de synthese dans un etat expanse , comporte les 
etapes de traitement a) ad) de l'exemple 1. 

a) Dans la premiere etape de separation mecanique en (A) par 
criblage et/ou facteur de forme, on a retire 0,04 tonnes de 
materiaux contaminant representant 0,18% en poids du flux 
entrant . 

b) Dans 1' etape b) , le flux de materiaux provenant de 1' etape 
a) , debarrass6 au moins pour partie de la fraction des 
materiaux contaminants, a ete soumise a une separation par tri 
aeraulique dans deux separateurs (B) et (C) couples. 

Dans le premier separateur aeraulique (B), la fraction (bi) 
representant 0,52 tonnes de materiaux dits legers a ete 
traitee par aspiration et les fractions b 2 et b3 extraites par 
le fond du separateur aeraulique (B) et representant 21,84 
tonnes de materiaux dits lourds ont ete recueillies pour etre 
trait6es dans le separateur aeraulique (C) . La fraction (b x ) 
represente 2,32% en poids de legers elimin^s par rapport au 
flux entrant. 
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Le melange des fractions (b 2 ) + (b 3 ) represente 97,5% en poids 
de materiaux lourds. 

Le melange des fractions (b2) et (b 3 ) repr6sentant 20,84 
5 tonnes a ete introduit dans le deuxieme separateur de tri 

aeraulique (C) • La fraction (b 2 ) constituee de materiaux 
contaminants tels que des metaux, representant une masse de 
2,82 tonnes, est extraite par le fond du separateur 
aeraulique (C) . 

L0 

La fraction (b 3 ) , egalement extraite du separateur (C) , 
constituee des materiaux polymeres valorisables represente 
une masse de 19,02 tonnes, soit 84,91% en poids par rapport & 
la masse du flux introduit a preconcentrer . 

15 

c) L'etape de broyage de la fraction (b 3 ) des materiaux 
polymeres a valoriser provenant de l'etape b) , a la maiZLle 
de liberation des materiaux contaminants inclus, est 
ef fectuee dans la zone (E) , Le broyage se pratiquant sur une - 
20 grille de 25 mm. 

•d) La seconde etape de separation aeraulique par flux gazeux de 
la fraction des materiaux polymeres de synthese a valoriser 
provenant de l'etape c) de broyage est ef fectuee dans la 
25 zone (H) , pour en eliminer au moins pour partie la fraction 

des materiaux contaminants liberes lors du broyage et en 
extraire la fraction des materiaux valorisables constituent 
le melange souhaite, pre-concentre en materiaux 
valorisables, contenant encore des contaminants. 

30 

Cette zone de separation aeraulique (H) , comporte non seulement 
une separation par flux gazeux mais egalement un moyen de 
criblage, et est formee par un dispositif de separation modulaire 
tel que par exemple commercialise par la societe WESTRUP. 

35 
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De cette zone de separation (H) : 

V Une fraction (d 3 ) representant 18,36 tonnes de mater laux 
polym&res de synthase valorisables, a ete extraite 

5 representant 82% en poids de la masse totale du flux entrant 

dans la preconcentration, 

V Une fraction (d 2 ) representant 0,14 tonnes de materiaux 
contaminants lourds formee de m^taux et de morceaux de fils 
electriques a ete eliminee, representant 0,63% en poids de la 

L0 masse totale du flux entrant dans la preconcentration, 

S Une fraction (di) representant 0,52 tonnes de materiaux 
egalement valorisables a ete separee par aspiration 
comprenant des mousses residuelles de* polymeres, des 
caoutchoucs fins, des materiaux polymeres thermoplastiques et 

L5 thermodurcissables, representant 2,32% en poids de la masse 

totale du flux entrant dans la preconcentration. 



La fraction d3, melange de polymeres de synthese usages 
valorisables sortant de l'etape d) mais de densites eminemment 
20 variables comprises dans un intervalle de 0,900 a 1,400, est 
soumise a un traitement de separation par densite en milieu 

aqueux, dans la zone (J), a un seuil de densite ds > 1,2 pour 
effectuer une premiere selection par densite. 

25 Cette separation est realisee par densite au seuil de densite 
choisi 1,2 dans un milieu dense forme d'une suspension aqueuse de 
kaolin pulverulent disperse dans la phase aqueuse et stabilisee a 
la valeur ds=l,2 par une recirculation de ladite suspension 

■ 

aqueuse a raison de 20 m 3 /h, la capacite utile du s6parateur 
30 hydraulique etant de 5 m 3 . 

Le milieu dense de separation se compose : 
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D'une phase aqueuse ayant une conduct ivite de 6,9 ms et un pH 
de 7,26 
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V De kaolin dont la dimension diametrale m^diane est de 1 \im et 
dont la coupe granulometrique est de 30 pm, a raison de 
373.29 g/1 

S La stabilisation de la suspension separative est acquise par 
5 un recirculation de la suspension de kaolin a raison de 20 

m?/h, la capacite utile du separateur hydraulique etant de 5 
m . 

Cette separation au seuil de densite ds=l,2 conduit a l'obtention 
L0 de deux fractions : 

V une premiere fraction ei de densite inferieure a 1,2, 
representant 17,20 tonnes de materiaux valorisables (76.78% 
en poids du flux entrant) , contenant en particulier les 
polyethylene (PE) , polypropylene (PP) , polystyrene choc et/ou 

15 cristal ignifuge ou non (PS) , . copolymere acrylonitrile- 

butadiene-styrene (ABS) ignifuge ou non, polypropylene charge 
de 5% a 40% en poids de talc, et autres materiaux polymeres 
et 

S une autre fraction e 2 de densite superieure ou egale a l,2 f 
20 representant 1,16 tonnes de materiaux valorisables (5,18% en 

poids du flux entrant), se presentant sous la forme d'un 
melange comprenant du chlorure de polyvinyle, polyester 
insature charge, les polyurethanes charges ou autres. 

25 La fraction ei, melange de polymeres usages a valoriser sortant de 
l'etape (J), est soumise a un traitement de separation par densite 
en milieu aqueux, dans la zone (L) , au seuil de densite ds=l, 000, 
pour en extraire un flux surnageant (f x ) qui est un melange de (PE) 
et (PP) et un flux coulant (f 2 ) comprenant les autres polymeres 

30 usages a valoriser. 

Le flux surnageant (fi) , qui represente 23,50% en poids de la 
fraction , est soumis a* un traitement de separation par densite 

erx un milieu hydro-alcoolique (eau et isopropanol) au seuil de 
35 densite precis ds=0,930 permettant de recuperer : 
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- la totalite du polypropylene present qui surnage, 
representant 14,76% en poids de la fraction ei (2,54 T) 

— la totalite du polyethylene present qui coule, representant 
8,74% en poids de la fraction ei, (1, 50 T) 

5 ces deux materiaux polymeres usages, finement s6pares, etant 
directement valorisables sous forme de granules obtenus par leur 
extrusion. 

Le flux coulant (f2) qui repr6sente 76,50% en poids de la fraction 

i 

L0 (ei) , forme d'un melange de polystyrene cristal et/ou choc ignifuge 
ou non, sans charge, d' un copolymere d' acrylonitrile-butadidne- 
styrene non charge mais pour certaines fractions ignifuge et de 
polypropylene charge de talc de 5% a 4 0% const itue la fraction des 
materiaux polymeres usages, dont les densites sont comprises dans 

L5 l'intervalle 1,000 a 1,199, bornes comprises, et qui . sont a 
separer selon 1' invention. 

La fraction f 2 , melange de polymeres de synthese usages 
valorisables sortant du separateur (L) est soumise a un traitement 
20 de separation par densite en milieu aqueux, dans la zone (N) , a un 
seuil de densite "ds"=l, 100 . 

Cette separation est realisee par densite au seuil de densite 
choisi 1,100 dans un milieu dense forme d'une suspension aqueuse 
25 de kaolin pulverulent disperse dans la phase aqueuse et stabilisee 
a la valeur ds=l,100 par une recirculation de ladite suspension 
aqueuse a raison de 20 m 3 /h, la capacite utile du separateur 
hydraulique etant de 5 m 3 . 

30 Le milieu dense de separation se compose : 

V D'une phase aqueuse ayant une conductivity de 6,9 ms et un pH 
de 7,26 
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V De kaolin dont la dimension diametrale mediane est de 1 pm et 
dont la coupe granulom^trique est de 30 \xm, a raison de 174.2 

g/i 

et est stabilise par la recirculation de la suspension par son 
preldvement au fond du separateur et sa reinjection hydraulique 
proche de la surface et ce, a raison d'un debit de recirculation 
de 20 m 3 /h. 

Cette separation au seuil de densite ds=l,100 conduit £ 
l'obtention de deux fractions : 

V une premiere fraction gi de densite inferieure a 1,100, 
representant 11,45 tonnes de materiaux valorisables (51,12% 
en poids du flux entrant) , contenant en particulier du 
polystyrene (PS) , copolymere acrylonitrile-butadiene-styrene 
(ABS), polypropylene charge talc, et autres materiaux 
polymeres et 

S une autre fraction g 2 de densite superieure ou egale a 1,100, 
representant 1,75 tonnes de materiaux' valorisables (7,81% en 
poids du flux entrant), se presentant sous la forme d'un 
melange comprenant du polypropylene charge en talc, du 
polystyrene charge et/ou ignifuge, des copolymeres 
acrylonitrile-butadiene-styrene (ABS ) charges et/ou 

ignifuges, ou autres materiaux polymeres. 

Le flux gi est en fait forme : 

- d'un melange de polystyrenes cristal ou choc, traites ou 
non pour les rendre ignifuges et/ou adjuvantes au moyen 
de divers agents connus . C'est pourquoi l'intervalle des 
densites de ces divers polystyrenes est compris entre 
1,000 et 1,080. 

- d'un melange copolymeres acrylohitrile-butadiene- 
styrene, dont la densite vraie est determin6e par les 
quant ites relatives des trois monomeres mis en oeuvre, 
par des adjuventations eventuelles et par les 
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traitements d' ignif ugation expliquant 1' intervalle des 
densites de ces divers (ABS) . qui est compris entre 1,000 
et egalement 1,080. 

— d'un melange de polypropylene charge en talc dont la 
teneur en % en poids de talc peut evoluer de 5% a 20%. 
Des lors, 1' intervalle de densite du polypropylene 
charge talc est aussi compris entre l f 000 et 1,080. 

Ce flux gi est, des lors, soumis £ une separation par classe de 
densite croissante au moyen d'un milieu dense de separation se 
compos ant : 

— d'une phase aqueuse ayant une conductivity de 6,9.ms et 
un pH de 7,26, 

— de kaolin pulverulent de dimension diametrale mediane de 
1 ]im et dont la coupe granulometrique est de 30 jam dont 
les quantites ponderales pour chaque densite sont 
exprimees dans le tableau II suivant 

— du moyen dynamique de stabilisation par recirculation 
d'un volume de suspension, a raison d'un debit de 20 
m 3 /h. 

* 

Pour ce faire et dans chaque classe de densite connue representee 
dans le ' tableau IX, la phase surnageante est recuperee et 
analysee, et la phase plongeante est recueillie puis soumise a une 
densite superieure a la precedente en donnant pour chaque classe 
une phase surnageante analysee et une phase plongeante soumise a 
son tour a une densite superieure. 
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Tableau IX : 



Densite ds 


kaolin en 










% en po. 


ids dans 


chaque 


etablie 


g/i 


Limi 


-be 


s < 


de 




classe 




comme 


pulverulent 


chaque 


i c 


:le 


Lsse 








seuil de 
separation 


pour creer 
ds 


de d 


en 


si 


te 


De PS 


dL'ABS 


de PP 
talc 


1,020 


33.08 


[1, 000 


a 


1, 


020 [ 


1,25% 


0, 60% 


6, 40% 


1, 042 


70.09 


[1, 020 


N 

a 


1/ 


042 [ 


22,30% 


0, 00% 


16,50% 


1,050 


83.87 


[1, 042 


a 


1, 


050[ 


35/ 5 5 % 


1, 60% 


17, 15% 






r i o so 


X 

CI 


i 


v *j o L 


1 0 0 R % 




8 05% 


1, 055 


92.56 


[1, 053 


a 


i, 


055[ 


8,25% 


5, 65% 


3, 10% 


1, 058 


97.80 


[1, 055 


a 


i, 


058[ 


3, 95% 


6, 35% 


5,25% 


1,060 


101.3 


[1,058 


a 


i, 


. 060 [ 


9, 05% 


14, 40% 


7, 60% 


1, 065 


110. 10 


[1, 060 


a 


i, 


, 065 [ 


5, 62% 


17, 10% 


10, 35% 


1, 070 


118. 95 


[1, 065 


a 


i, 


.070 [ 


2,75% 


25, 80% 


9, 30% 


1,080 


136. 94 


[1, 070 


a 


i, 


. 080 [ 


1,20% 


24,25% 


15, 90% 


1, 090 


154. 97 


[1, 080 


a 




.090[ 


0, 00% 


1,00% 


0,40% 


1, 100 


173.33 


[1, 090 


a 




, 100 [ 


0, 00% 


0,00% 


0, 00% 


TOTAL 






100% 


100% 


100% 



Les quantities de kaolin mises en oeuvre dans chaque classe de 
densite sont determinees par la mesure de la density et peuvent 
varier selon la purete du kaolin utilise. 
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- le PS est majoritairement present dans l'intervalle de 
density [1, 020-1 , 055 [, constituant un premier groupe 

5 relatif au PS cristal, mais un deuxieme groupe de 

densite se manifeste dans l'intervalle [1, 055-1, 070 [ qui 
est relatif au PS choc, sans omettre que certains PS 
presents sont vraisemblablement ignifuges. Ces diverses 
classes de densite sont statistiquement justifiees par 
L0 la presence de plusieurs families de PS dans ce polymere 

usage a valoriser . 

L'ABS est egalement distribue dans plusieurs classes de 
densite, mais sa presence est majoritaire dans 
l'intervalle de densite [1, 058-1, 080 [ . Dans le cas de 
1'ABS, il apparait egalement une distribution large des 
densites en raison de la presence de plusieurs types 
d'ABS dont les compositions peuvent varier par les 
quantites relatives de leurs monomeres et egalement par 
la presence d' agents d' ignif ugation. 

- Le PP talc est aussi distribue dans plusieurs classes 
par des variations importantes de densite en raison de 
la presence de la charge de talc qui peut varier de 5% 

25 en poids a 20% en poids. 

Pour realiser la separation effective du PS, de l'ABS et du PP 
talc presents dans une meme classe de densite, le melange des 
materiaux polymeres usages a valoriser extrait de chaque classe de 
30 densite du tableau II, est soumis a une nouvelle separation par 
densite croissante ou decroissante au moyen d' un milieu dense de 
separation se composant : 

- D'une phase aqueuse ayant une conductivity de 6,9 ms et 
un pH de 7,26, 

* 
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— De kaolin pulverulent de dimension diametrale mediane de 
1 pm et dont la coupe granulometrique est de 30 \xm et 
dont les quantites ponderales sont exprimees dans le 
tableau III suivant 

5 

— du moyen dynamique de stabilisation par recirculation 
d'un volume de suspension, a raison d'un debit de 20 
m 3 /h. 



10 A titre d' exemple, deux classes seulement de separation par 
densite, issues du tableau II, sont selectionnees et traitees 
conformement a 1' invention, pour illustrer la capacite du precede 
de separation selective pour 1' etablissement de suspensions 
separatives stables et invariantes en densite, quand est cree le 

15 niveau de densite "ds" choisi comme seuil de separation des divers 
materiaux polymeres usages a separer, le niveau de precision de la 
densite pouvant atteindre en valeur absolue |0,00l|, c' est-a-dire:. 
pouvant atteindre autour de la valeur "ds" choisie. une precision 
par rapport a cette valeur "ds" de +0,0005. 

20 

II est toutefois rappele que des polymeres usages de nature 
chimique differente mais de densite exactement identique ne sont 
pas separables par le procede de 1' invention et necessitent 
d' autres moyens de separation bases sur d f autres criteres. 

25 

Les deux classes de densite issues du tableau II, et traitees 
selon le procede de 1' invention sont les suivantes : 

[1,042 a 1,050[ 
et [1,065 a 1,070[ 

30 

■ 

Pour ce faire et dans chaque classe de densite connue representee 
dans le tableau X, la phase surnageante est recuperee et analysee, 
et la phase plongeante est recueillie puis soumise a une densite 
superieure a la precedente en donnant pour chaque classe une phase 



63 



WO 2005/065830 PCTYFR2004/003150 

surnageante analysee et une phase plongeante soumise ct son tour 
une density sup^rieure, 

Cette separation tres selective a donne , pour chaque classe, 1 
resultats consignes classe par classe dans le Tableau X suivant : 
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« _t_ * J 

Den site ds 
etablie 
comme 


kaolin en 

g/i 

pulverulent 


Limites de 
chaque classe 


v en po3 


classe 


CllaCJUS 


seuil de 
separation 


pour creer 
ds 


de den site 


De PS 


d'ABS 


de PP 1 
talc 


1,043 


72.16 


[1, 042-1, 043[ 


0 


0 


0,608 


1, 044 


73,89 


[1,043-1,044 [ 


0 


0 


0, 610 


1, 045 


75.62 


[1, 044-1, 045 [ 


0 


0 


0,754 


1, 046 


77.35 


[1,045-1, 0.46 [ 


0 


0 


1,027 


1,047 


79.08 


[1,046-1,047 [ 


0 


0 


0,307 


1,048 


80.81 


[1,047-1, 048 [ 


0 


0 


0, 920 


1, 049 


82.55 


[1, 048-1, 049 [ 


7,12 


0 


3, 049 


1, 050 


84.29 


[1, 049-1, 050 [ 


15, 105 


0 


9,125 


1,066 


112.42 


[1,065-1, 066[ 


1, 052 


0,113 


6,125 


1,067 


114.20 


[1,066-1,067 [ 


0, 920 


0, 320 


1, 950 


1, 0.68 


115.98 


[1,067-1,068 [ 


1,248 


0,827 


. 1, 058 


1, 069 


117.76 


[1,068-1,069[ 


1, 065 


5, 686 


0,745 


1, 070 


119.55 


[1,069-1, 070 [ 


1, 315 


10,254 


0, 522 

J 



- Comme le Tableau X le revele, le procede selon 1' invention 
5 assure une excellente maitrise dans la separation selective par 
densite des materiaux polymeres presents, la sensibilite de la 
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density de separation atteignant ±0,0005 par rapport au seuil de 

* 

density choisi « ds ». 



Toutefois, des materiaux polymeres de meme densite mais de 
5 composition differente sont presents dans le melange industriel 
initial traits dans cet exemple de telle sorte que d'autres moyens 
de separation doivent etre mis en oeuvre pour s6parer dans chaque 
fraction, de polymeres de densite identique, chaque type de 
polymere present. 

L0 

Exemple 5 : (conforme a la figure 1) 

Conformement a l 1 exemple 1, un flux de 21,88 tonnes de materiaux 
valorisables issus de la separation la separation de la majeure 

15 partie des divers metaux a recuperer, forme d'un melange de 
polymeres de synthese usages a valoriser et de materiaux 
contaminants a eliminer est soumis a une phase de preconcentration 
afin de selectionner dans ce melange de materiaux polymeres usages 
a valoriser. 

20 * 

La composition du flux de materiaux entrant dans la phase de 
preconcentration est conforme aux donnees du tableau I de 
1' exemple 1 et reproduit ci-apres. 
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Tableau XI : 



Materiaux 


Composition et 
granulometrie 


Teneur en % en 
poids 


Polymer es 


PE, PP, PS, ABS, PP 
Talc, PVC,... 

cnnQ f nrmp ^ T ^\ nm n 1~ R 


73% en poids 


Caoutchouc et/ou 
elastomeres 


Tous types de joints 
et/ou de gainages 
isolants de cables 
electrioues 


19% en poids 


Metaux 


Fragments de metaux 
ferreux mais surtout 
non ferreux : cuivre, 
aluminium... 


8% en poids 



Le melange a traiter ainsi que les etapes de traitement de a) a d) 
sont identiques a ceux de 1 1 exemple 1 : 

De la zone (G/H) de separation aeraulique et de criblage selon 
l'etape d) conformement a l 1 exemple 1: 

<S une fraction (d 3 ) ■ representant 15,8 tonnes de materiaux 
polymeres de synthese valorisables, essentiellement des 
thermoplastiques et un peu de thermodurcis sables, a ete 
extraite sous forme de paillettes, de plaquettes et autres 
broyats representant 72,2% en poids de la masse totale du 
flux entrant dans la preconcentration, 

V Une- fraction (d 2 ) representant 0,06 tonnes de materiaux 
contaminants lourds formee de metaux et de morceaux de fils 
electriques a ete eliminee par criblage, representant 0,27% 
en poids de la masse totale du flux entrant dans la 
preconcentration, 

V Une fraction (di) representant 0,32 tonnes de materiaux 
egalement valorisables a ete separee par aspiration 
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comprenant des mousses rdsiduelles de polymeres, .des 
caoutchoucs fins, des mat6riaux polymeres thermoplastiques et 
thermodurcissables, sous forme de poudre de paillettes, de 
plaquettes, repr§sentant 1,46% en poids de la masse totale du 
flux entrant dans la preconcentration, 

La fraction d 3 , melange de polymeres de synthese usages 
valorisables sortant de 1'etape d) mais de densites eminemment 
variables comprises dans un intervalle de 0,900 a 1,400 est 
soumise a un traitement de separation par densite en milieu 
aqueux, dans la zone (J), a un seuil de densite ds > 1,2 pour 
effectuer une premiere selection par densite. 

Cette separation est realisee par flottation au seuil de densite 
choisi 1,2 dans un milieu dense forme d' une suspension aqueuse de 
CaC0 3 pulverulent disperse dans la phase aqueuse et stabilisee a la 
valeur ds=l,2 au moyen d'une recirculation sequentielle de la 
suspension, c'est a dire par alternance de cycles de circulation 
de 20s et de cycles d f arret de 20s, prelevee au fond du separateur 
et reinjectee pres de la surface a raison d'un debit de 
recirculation de 2 m 3 /h. 

Le milieu dense de separation comporte : 

S une phase aqueuse ayant une conduct ivite de 5,9 ms et un pH 
de 7,42 

S du carbonate de calcium pulverulent dont la dimension 
diametrale mediane est de 1 \im et dont la coupe 
granulometrique est de. 5 ]im (OMYALITE 90 commercialisee par 
la societe OMYA) , a raison de 362g/l 

V la stabilisation de la suspension separative est acquise par 
une recirculation sequentielle de la suspension de carbonate 
de calcium a raison de 2 m 3 /h, la capacite utile du separateur 
hydraulique etant de 5 m 3 . 
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Cette separation au seuil de densite ds=l,2 conduit k l'obtention 
de deux fractions (cf . tableau XII) : 



Tableau XII: 



Fraction 


Densite 


Masse 


Composition 


ei 


<1,2 


14,5 6 tonnes 
de materiaux 
valorisables, 
66,54% en 
poids du flux 
entrant 


PE, PP, PS, 
ABS ianifucre 
ou non, PP 
charge de 5 a 
40% en poids 
de talc ... 


e 2 


> ou = 1,2 


1,2 4 tonnes 
de materiaux 
valorisables, 
5,67% en 
poids du flux 
entrant 


chlorure de 
polyvinyle, 
du polyester 
insature 
charge, les 
polyur ethanes 
charges ou 
autres . 



La fraction ei, melange de polymeres usages a valoriser sortant de 
l'etape (J), est soumise a un traitement de separation par densite 
en milieu aqueux, dans la zone (L)', au seuil de densite ds=l,000, 
pour en extraire un flux surnageant (fi) qui est un melange de (PE) 
et (PP) et un flux coulant (f2) comprenant les autres polymeres 
usages a valoriser. - . 

Le flux surnageant (fi) , qui represente 3,407 T (23,40% en poids de 
la fraction (ei) ) , est soumis & un traitement de separation par 
densite en un milieu hydro-alcoolique (eau et isopropanol) au 
seuil de densite precis ds=0,930 permettant de recuperer : 

- la totalite du polypropylene present (2,146 T) qui surnage, 
representant 14,74% en poids de la fraction ei 

— la totalite du polyethylene present (1, 261 T) qui coule, 
representant 8,66% en poids de la fraction ei, 

ces deux materiaux polymeres usages, finement separ^s, etant 
directement valorisables sous la forme de granules obtenus par 
leur extension* 
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Le flux coulant (f 2 ) qui represente 11,153 T [76,60% en poids de la 
fraction (ei) ] , forme d'un melange de polystyrene cristal et/ou 
choc ignifuge ou non, sans charge, d'un copolym^re 
d' acrylonitrile-butadiene-styrene non charge mais pour certaines 
fractions ignifuge et de polypropylene charge de 5% a 40% de talc 
const itue la fraction des mater iaux polymer es usages, dont les 
densites sont comprises dans l'intervalle 1,000 a 1,199, bornes 
comprises, et qui sont a separer selon 1' invention. 

La fraction f 2 , melange de polymeres de synthese usages 
valorisables sortant du s^parateur (L) est soumise a un traitement 
de separation par densite en milieu aqueux, dans la zone (N) , a un 
seuil de densite "ds"=l, 100 . 

* 

Cette separation est realisee par densite au seuil de densite 
choisi 1,100 dans un milieu dense forme d'une suspension aqueuse 
de CaC0 3 pulverulent disperse dans la phase aqueuse et stabilisee a 
la valeur ds=l,100 au moyen d'une recirculation sequentielle de la 
suspension, c T est a dire par alternance de cycles de circulation 
de 20s et de cycles d 1 arret de 20s de la suspension, a raison de 2 
m 3 /h. 

Le milieu dense de separation comporte : 

S une phase aqueuse ayant une conductivity de 5,9 ms et un pH 
de 7,42 

V du carbonate de calcium pulverulent dont la dimension 
diametrale mediane est de 1 pm et dont la coupe 
granulometrique est de 5 pm (OMYALITE 90 commercialisee par 
la societe OMYA) , a raispn de 187.7g/l 

et est stabilise par la recirculation sequentielle de la 
. suspension par son prelevement au fond du separateur et sa 

reinjection hydraulique proche de la surface et ce, a raison 

d'un debit de recirculation de 2 m /h. 
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4-'^ »„ seuil de densite ds=l,100 conduit a 
Cette separation au seun u« 

1'obtention de deux fractions (cfi. tableau XIII): 



Tableau XIII 



n 


Densite 


Masse 


Composition 




<1/1 


10 , 7 62 tonnes 
de materiaux 
valor isables, 
49,19% en 
poids du flux 
■ entrant 1 


PS, ABS, PP 
charge cle 
talc et 
autres 
materiaux 
polymeres . ♦ 




> ou = lfl 


381 tonnes J 
de materiaux 
valorisables, 
1,74% en 
poids du flux 
| entrant 


[PC, PP charge 
de 30 a 40% 
talc, PVC, 
PMMA, 

charges ou 
autres... 



Le flux gi est en fait forme 



10 



15 



20 



d'un melange de polystyrenes cristal ou choc, traites ou 
non pour les rendre ignifuges et/ou adjuvantes au moyen 
de divers agents connus. Cast pourquoi 1' intervalle des 
densites de ces divers polystyrenes est compris entre 
1,000 et 1,080. 

d' un melange copolymers acrylonitrile-butadiene- 
styrene, dont la densite vraie est determine par les 
quantites relatives des trois monomeres mis en rcuvre, 
par des adjuventations eventuelles et par les 
traitements d' ignif ugation expliguant 1' intervalle des 
densites de ces divers ABS qui est compris entre 1,000 
et egalement 1,080. 

d'un melange de polypropylene charge en talc dont la 
teneur en % en poids de talc peut evoluer de 5% a 20%. 
Cast pourquoi, 1' intervalle de densite du polypropylene 
charge talc est aussi compris entre 1,000 et 1,080. 



25 
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Ce flux gi est, des lors, soumis a une separation dans la zone (P) 
par classe de densite croissante au moyen d'un milieu dense de 
separation se composant : 

— d'une phase aqueuse ayant une conductivity de 5,7 ms et 
un pH de 7, 53, 

— de carbonate de calcium pulverulent de dimension 
diametrale mediane de 1 pm et dont la coupe 
granulometrique est de 5 |im (OMYALITE 90 commercialisee 
par la societe OMYA) dont les quantites ponderales pour 
chaque densite sont exprimees dans le tableau II 
suivant, 

— du moyen dynamique de stabilisation par recirculation 
sequentielle d'un volume de suspension, a raison d'un 
debit de 2 m 3 /h. 

Pour ce faire et dans chaque classe de densite connue representee 
dans le tableau XIV, la phase surnageante est recuperee et 

■ 

analysee, et la phase plongeante est recueillie puis soumise a une 
densite superieure a la precedente en donnant pour chaque classe 
une phase surnageante analysee et une phase plongeante soumise a 
son tour a une densite superieure . 
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bensite ds 


C a C03 en 


L unites 
de 




% en 


poids < 


dans 


etablie 


g/i 


chaque 


Moyen de 


cha 


que cla 


sse 


coionie 


pulverulent 
pour creer 


classe 


stabilisation : 








seuil de 


de 


debit en m 3 /h 






de PP 


separation 

t 


ds 

1 


densite 




De PS 


d'ABS 


talc 






[1, 000 










1,02 


32, 30 


a 

1,020 [ 

[1, 020 


2 


1,10% 


0,30% 


5,15% 


1,042 


68,75 


a 

1,042[ 
[1, 042 


2 


22, 01% 


0, 10% 


16,39% 


1, 05 


82,2 


a 


2 


36, 19% 


1, 31% 


18,50% 




1,050 [ 
[1, 050 










1,053 


87, 3 


a 


2 


10,21% 


3, 10% 


7, 94% 




1,053 [ 
[1, 053 










1,055 


90,7 


a 


2 


8,10% 


5,40% 


2,90% 




1,055[ 
[1,055 










1,058 


95, 8 


a • 


2 


3,50% 


6,50% 


5,50% 




1, 058 [ 
[1, 058 


• 








1,06 


99,2 


a 


2 


9, 29% 


1/1 C fi o 

14,59-6 


/ f 0^% 


• 


1, 060 [ 
[1, 060 










1,065 


107, 8 


a 

1,065[ 
[1,065 


2 

• 


6, 10% 


"IT o n Q- 
1 / , 


q i ns. 

■ 


1,07 


116, 50 


a 


2 


2, 50% 


25, 60% 


9,00% 




1, 070 [ 














[1, 070 








1, 08 


134,00 


a 


2 


1,00% 


o /i r n o. 

24 , dU-s 


i *7 ens. 






1,080[ 












[1, 080 








1, 09 


151, 70 


a 


2 


0% 


1, 10% 


0,30% 




1,090 [ 
[1,090 








1,1 


169,50 


a 


2 


0% 


0, 10% 


0,10% 






1,100[ 








TOTAL 








100, 00% 100, 00% 100, 00% 



Comme le tableau XIV le montre, 
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— le PS est ma joritairement present dans l'intervalle de 
densite [1, 020-1, 055 [ , constituant un premier groupe 
relatif au PS cristal, mais un deuxieme groupe. de 
density se manifeste dans l'intervalle [1, 055-1, 070 [ qui 
est relatif au PS choc, sans omettre que certains PS 
presents sont vraisemblablement ignifuges. Ces diverses 
classes de densite sont statistiquement justifiees par 
la presence de plusieurs families de PS dans ce polymere 
usage a valoriser. 

— L'ABS est egalement distribue dans plusieurs classes de 
densite, mais sa presence est majoritaire dans 
l'intervalle de densite * [1, 058-1, 080 [ . Dans le cas de 
l'ABS, il apparait egalement une distribution large des 
densites en raison de la presence de plusieurs types 
d'ABS dont les compositions peuvent varier par les 
quantites relatives de leurs monomeres et egalement par 
la presence d' agents d' ignif ugation. 

— Le PP talc est aussi distribue dans plusieurs classes 
par des variations importantes de densite en raison de 
la presence de la charge de talc qui peut varier de 5% 
en poids a 20% en poids. 

Pour irealiser la separation effective du PS, de l'ABS et du PP 
talc presents dans une meme classe de densite, le melange des 
materiaux polymeres usages a valoriser extrait de chaque classe de 
densite du tableau XIV, est soumis a une nouvelle separation par 
densite croissante ou decroissante dans la zone de separation (R) 
au moyen d'un milieu dense de separation se composant : 

— D'une phase aqueuse ayant une conductivity de 6,8 ms et 
un pH de 8,1, 
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— De carbonate de calcium pulverulent de dimension 
diametrale mediane de 1 \im et dont la coupe 

granulometrique est de 5 jam (OMYALITE 90® commercialisee 
par la societe OMYA) et dont les quantites ponderales 
sont exprimees dans.le tableau III suivant, 

— Du moyen dynamique de stabilisation par recirculation 
sequentielle d'un volume de suspension, a raison d'un 
debit de 2 m 3 /h. 



A titre d'exemple, deux classes seulement de separation par 
densite, issues du tableau II , sont selectionnees et traitees 
conformement a 1' invention, pour illustrer la capacite du procede 
de separation selective pour 1' etablissement de. suspensions 
separatives stables et invariantes en densite, quand est cree le 
niveau de densite 11 ds" choisi comme seuil de separation des divers 
materiaux polymeres usages a separer, le niveau de precision de la 
densite pouvant atteindre en valeur absolue 1 0,0011, c' est~a-dire 
pouvant atteindre autour de la valeur "ds" choisie une precision 
per rapport a cette valeur "ds" de +0,0005, 



Les deux classes de densite issues du tableau XIV, et traitees 
selon le. procede de 1' invention sont les suivantes :. 

[1,042 a 1,050[ 
et [1,065 a 1,070[ 



Cette separation tres selective a donne, pour chaque classe, les 
resultats consignes classe par classe dans le Tableau XV suivant : 
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Tableau XV : Traitement de deux classes de density, issues du flux 

gi. 



Densite ds 








% en po. 


ids dans 


chaque 


etablie 


CaC03 en 


g/i 

an "H 


T, *i mi +*^ a Ho> 




classe 




seuil de 
separation 


pour ere 
ds 


ier 


chaque classe 
de densite 


De PS 


d'ABS 


de PP 
, talc 


1,043 


70, 4 




[1, 042-1, 043 [ 


0 


0 


0, 32 

9 


• 1,044 


72, 8 




[1, 043-1, 044 [ 


0 


0 


0, 35 


1,045 


74,5 




[1, 044-1, 045 [ 


0 


0 


0, 52 


1,046 


76,2 




[1, 045-1, 046[ 


0 


0 


0, 49 


1, 047 


77,2 




[1, 046-1, 047 [ 


0 


0 


0, 32 


1,048 


78, 8 




[1, 047-1,048 [ 


0 


0 


0, 55 


1, 049 


80, 5 




[1, 048-1, 049 [ 


6,45 


0 


4, 05 


1,05 


82,2 




[1, 049-1, 050 [ 


15,55 


0,1 


9,8 


1,066 


109, 6 




[1, 065-1, 066[ 


0,92 


0, 08 


6, 67 


1, 067 


111, 3 




[1, 066-1, 067 [ 


0,75 


0,28 


0, 85 


1,068 


113 




[1, 067-1,068 [ 


1,04 


0, 79 


0, 69 


1, 069 


114,7 




[1, 068-1, 069[ 


2,16 


5, 79 


0, 51 


1,07 


116, 5 




[1, 069-1, 070 [ 


1,23 


10,-36 


0,38 


- Coirune le 


Tableau 


XV 


le revele, le 


procede 


selon 


1' inven 



assure une excellente maltrise dans la separation selective par 
densite des materiaux polymeres presents, la sensibilite de la 
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densite de separation atteignant ±0,0005 par rapport au seuil de 
densite choisi « ds ». 



Toutefois, des materiaux polymeres de meme densite mais de 
5 composition differente sont presents dans le melange industriel 
initial traite dans cet exemple de telle sorte que d'autres moyens 
de separation doivent etre mis en ceuvre pour separer dans chaque 
fraction, de polymeres de densite identigue, chaque type de 
polymere present. 

.0 

L' autre fraction g 2 de densite superieure a 1,100 representant 
0,381 tonnes de materiaux valorisables comprenant un melange de 
polycarbonate (PC), du polypropylene (PP) charge talc, du chlorure 
de polyvinyle (PVC) , des polymethyl methacrylate (PMMA) , des 
.5 polyurethanes (PU) charges, est traitee, selon le meme principe 
que la fraction gi, dans les zones de separation (Q) et (S) , non 
decrites . 
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1. Precede de separation selective de chacun des constituants d'un 
melange de materiaux organiques de synthese que sont les polymdres 
et/ou copolymeres, en particulier usages et a valoriser par 
recyclage, de densite au moins egale a 1, se presentant sous une 
forme f ragmentee, consistant a effectuer leur separation par 
1' introduction dudit melange dans un milieu liquide dense , qui est 
une suspension aqueuse de particules pulverulentes dispersees en 
quant ite adequate dans une phase aqueuse,, pour creer un niveau de 
densite "ds" choisi comme seuil de separation des divers materiaux 
organiques de synthese fragmentes a separer selectivement par 
type, caracterise en ce que ladite suspension separative est 
rendue selective, stable et invariante en densite k un niveau de 
precision de ±0,0005 par rapport au seuil de densite "ds" choisi 
pour la separation selective: 

a) par la selection dimensionnelle de particules pulverulentes 
dont la coupe granulometrique est d'au plus 30 pm, ces 
particules solides pulverulentes ainsi dimensionnees etant 
dispersees et presentes dans une phase aqueuse en quantite 
suffisante pour atteindre le seuil de densite "ds" choisi, et 

b) par la mise en oeuvre d'au moins un moyen dynamique de 
stabilisation en creant un debit circulant de ladite 
suspension separative, ledit debit circulant etant au plus de 
40 m 3 /h. 

2. Procede selon la revendication 1 caracterise en ce ladite 
suspension separative est rendue selective, stable et invariante 
en densite a un niveau de precision de ±0,0005 par rapport au 
seuil de densite "ds" choisi pour la separation selective, par la 
selection dimensionnelle de particules solides pulverulentes dont 
la coupe granulometrique est pref erentiellement d T au plus 20 pm, 
et tres pref erentiellement d'au plus 5 pm, ces particules 
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pulverulentes ainsi dimensionnee 6tant disperses et presentes dans 
une phase aqueuse en quantite suffisante pour atteindre le seuil 
de densite "ds" choisi." 

5 3. Proced<§ selon la revendication 1 caracterise en ce que les 
particules pulverulentes sont d'origine naturelle et choisies dans 
le groupe des materiaux mineraux pulverulents constitue par les 
argiles appartenant aux families formees par le groupe des 
kaolinites, comprenant la kaolinite, la dickite, l f halloysite, les 
.0 kaolinites desordonnees, les serpentines, le groupe des micas, en 
particuliex la muscovite, la biotite et la paragonite, la 
pyrophylli-te et le talc, les illites et la glauconite, par le 
groupe des montmorillonites, en particulier le beidellite, la 
stevensite, la saponite, et l'hectorite ; par le groupe des 
.5 chlorites ; par le groupe des vermiculites ; par le groupe des 
argiles interstratif iees dont la structure unitaire est une 
combinaison des groupes precedents ; par le groupe des argiles 
fibreuses, en particulier 1' attapulgite (palygorskite) , la 
sepiolite ; par le groupe forme par le carbonate de calcium (la 
10 calcite), le carbonate de magnesium, la dolomie (carbonate double 
de calcium et de magnesium) , le sulfate de calcium dihydrate 
(gypse), le sulfate de baryum, le talc, l'alumine, la silice, le 
dioxyde de titane, la zircone. 

15 4. Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que les 
particules pulverulentes sont d'origine synthetique et choisies 
dans le gr-oupe constitue par les poudres de verre, le carbonate de 
calcium precipite, les poudres metalliques. 

30 5. Procede selon l'une au moins des revendications 1 a 4 
caracterise en ce que les particules pulverulentes ont un diametre 
median d'au plus 5 pm et pref erentiellement compris entre 1 ]im a 
0,005 vim. 
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6. Procede selon l'une au moins des revendications 1 a '5 
caract6ris6 en ce que le moyen dynamique de stabilisation est 
choisi dans le groupe constitu6 par une agitation au moyen d'un 
mobile d' agitation, par une recirculation interne de la suspension 

5 au moyen du mobile d'agitation> par une recirculation externe de 
• la suspension au moyen d'une pompe par prelevement de la 
suspension dans le fond du conteneur ou elle se trouve et par 
reinjection dans la partie superieure dudit conteneur, ou par la 
combinaison des moyens permettant d'associer agitation au moyen 

.0 d' un mobile d' agitation et recirculation interne et/ou externe de 
la suspension. 

7. Procede selon l'une au moins des revendications 1 a 6 
caracteris6 en ce que le moyen dynamique de stabilisation est une 

.5 recirculation continue ou discontinue de la suspension. 

* 

8. Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que le debit 
circulant de la suspension separative est compris entre 5 et 30 
m 3 /h et pref erentiellement compris entre 5 et 15 in /h. 

>0 

9. Procede selon l'une au moins des revendications 1 a 8 
caracterise en ce que le d6bit circulant de la suspension 
separative est regie sur un taux de renouvellement horaire de 
ladite suspension compris entre 0,5 et 4 et pref erentiellement 

15 compris entre 0,5 et 2. 

10. Procede selon l'une au moins des revendications 1 a 9 
caracterise en ce que, la phase aqueuse a une conductivity d' au 
plus 50 ms et pref erentiellement comprise entre 0,2 ms et 40 ms. 

30 

11. Procede selon l'une au moins des revendications 1 a 10 
caracterise en ce que, un agent hydrosoluble d' aide a la 
stabilisation des caract6ristiques rheologiques et d' invariance de 
la densite apparente « ds » de la suspension de particules solides 

35 . pulverulentes est introduit dans ladite suspension. 
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20 



12 Procede selon la revendication 11 caracterise en ce que 
1' agent hydrosoluble d' aide a la stabilisation des 
caracteristiques rheologiques et d'invariance de la densxte 
apparente "ds« de la suspension de particules solxdes 
pulverulentes, est choisi dans le groupe constitue par les 
phosphates et polyphosphates, les esters alkylphosphates, 
alkylphosphonate, alkylsulphate, alkylsulfonate, la lignine, les 
lignosulfonates sous forme de sels de calcium, de sodium, de ft, 
de chrome, de fer et de chrome, les copolymers d' anhydride 
maleioue et d' acide styrene sulfonique, les copolymers de 
xaethylacrylamide et d' acide (methyl) acrylique substxtues, 
neutralises, esterifies ou non, les copolymeres, d' acide 
methylacrylamido-alkyl sulfonique et de (methyl) aery lamide, les 
polymeres hydrosolubles d' acide acrylique mis en CBUvre sous la 
forme acide ou, eventuellement , neutralise en tout ou en partxe 
par des agents alcalin et/ou alcalino-terreux, par les amines 
et/ou salifiees par des ions monovalents et/ou polyvalents, et/ou 
esterifiees ou encore parmi les copolymeres acryliques, 
hydrosolubles disposant de fonctions phosphatees, phosphonees, 
sulfatees, sulfonees. 



25 



13 Precede selon l'une quelconque des revendications 11 et 12 
characterise en ce que 1' agent hydrosoluble de stabilisation est 
preferentiellement choisi parmi 
hydrosolubles, repondant a la formule generale : 



les copolymeres acryliques 



30 




Ri 




R2 



R 3 



COOH 



Rs 




n 



R4 



R7 



Re 




Rio 



R11 




R12 
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</ •& est un motif de type phosphate , phosphonate, sulfate, 

sulfonate, ayant au moins une fonction acide libre, 
v' n prend une valeur comprise entre 0 et 95, 

V p prend une .valeur comprise* entre 95 et 5, 
5 S q prend une valeur comprise entre 0 et 95, 

S le cumul de n+p+q etant egal a 100, 

S Rx et R 2 peuvent etre simultanement de l'hydrogene ou pendant 
que l'un est de l'hydrogene, 1' autre est une fonction 
carboxylique esterifiee ou non par un alcool en Ci a Ci 2 , 
L0 S R 3 est de l'hydrogene ou un radical alkyl en Ci ci Ci 2 , 

S R 4 et R 5 sont, simultanement ou non, de l'hydrogene ou un 
radical alkyl en Ci & C12, un aryle substitue ou non, une 
fonction carboxylique esterifiee ou non par un alcool en Ci 
a C12, 

L5 S Re est un radical, qui dtablit le lien entre le motif ■& et 

la chaine polymer ique, ce radical R 6 pouvant etre un 
alkylene de formule -fCH 2 -)- r dans laquelle r peut prendre les 
valeurs de l'intervalle 1 a 12, un oxyde ou polyoxyde 
d' alkylene de formule -fRs — OH dans laquelle R 8 est un 

2 0 alkylene en Ci a C 4 et s peut prendre les valeurs de 1 a 30, 

ou encore une combinaison des deux formules 4CH 2 -}- r et 4Rs— Oh*, 

V r 7 est de l'hydrogene ou un radical alkyl en Ci a C i2 , 

R 9 et Rio sont simultanement de l'hydrogene, ou pendant que 
l'un est de l'hydrogene, 1' autre est un groupement 

25 carboxylique, un ester en Ci a C12, un alkyle en Ci a Ci 2 , un 

aryle eh C 5 ou C 6 ou un alkylaryle, 
S R11 est de l'hydrogene, un groupement carboxylique, un alkyle 

en Ci a C3 ou un halogene, 
S R12 est un ester en Ci a C12, un amide substitue ou non, un 

30 alkyl en Ci a C12, un aryle en C 5 ou C 6 , un alkylaryle, un 

halogene, un groupement carboxylique ou encore un groupement 
alkyle ou aryle, phosphate, phosphore, sulfate, sulfone. 
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14. Procede selon la revendication 13, caracterise en ce que dans 
le motif Z, les fonctions acides non libres sont occupees par un 
cation, un groupement ammonium, une amine, un alkyle en Ci a C3, un 
aryle en C3 a C 6 substitue ou non, un alkylaryle, un ester en Ci a 
C12 de preference en Ci a C3, ou un amide substitue, 

15. Procede selon la revendication 13, caracterise en ce que dans 
le cumul n+p+q, n = 0, quand q > 0 et q = 0 quand n > 0. 

16. Procede selon la revendication 13, caracterise en ce que, dans 
les motifs Ri et R 2 , l'alcool esterifiant la fonction carboxylique 
est de preference en Ci a C 4 . 

17. Procede selon la revendication 13, caracterise en ce que, dans 
le motif R 3 , le radical alkyl est de preference en Ci a C 4 . 

18. Procede selon la revendication 13, caracterise en ce que, dans 
les motifs R 4 et R 5 , le radical alkyl est de preference en Ci a C 4 . 

19. Procede selon la revendication 13, caracterise en ce que, dans 
les motifs R 4 et R5, l'alcool esterifiant la fonction carboxylique 
est de preference en Ci a C 4 . 

20. Procede selon la revendication 13, caracterise en ce que, dans 
le motif R 7 , le radical alkyl est de preference en Ci a C 4 . 

21. Procede selon la revendication 13, caracterise en ce que, dans 
les motifs R 9 et Rio, 1' ester est pref erentiellement en Ci a C3. 

22. Procede selon la revendication 13, caracterise en ce que, dans 
les motifs R 9 et Rio, 1' alkyle est pref erentiellement en Ci a C 3 . 

23. Procede selon la revendication 13, caracterise en ce que, dans 
le motif Ri2, 1' ester est pref erentiellement en Ci a C5. 
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24. Precede selon la revendication 13, caracterise en ce que, dans 
le motif R12, l'alkyle est de preference en d a C 3 . 

25 Precede selon la revendication 13, caracterise en ce que la 
masse moleculaire des copolymers acryliques hydrosolubles formant 
1' agent de stabilisation, est comprise entre 5000 et 100 000. 

26 Precede selon la revendication 13, caracterise en ce que les 
copolymers acryliques hydrosolubles formant 1' agent de 
stabilisation sont au moins partiellement neutralises, au moyen 
d'un agent de neutralisation choisi dans le groupe constitue par 
les hydroxydes de sodium, de potassium, d' ammonium, de calcium, de 
magnesium et les amines primaires, secondaires et tertiarres, 
aliphatiques et/ou cycliques, en particulier les mono, do., trx 
ethanolamines, les mono et diethylamines, la cyclohexylamine , la 
methylcyclohexylamine... 

27 Precede selon l'une quelconque des revendications 10 a 13 
caracterise en ce que, la quantite ponderale de 1' agent 
hydrosoluble de stabilisation exprime en % en poids sec/sec dudxt 
agent par rapport a la quantite ponderale de particules 
pulverulentes mises en suspension, est comprise entre 0,02% et 5%, 
et preferentiellement entre 0,1% et 2%. 

28 Precede selon l'une au moins des revendications 1 a 27 
caracterise en ce que ledit precede est conduit dans au moins un 
separateur hydraulique muni d' au moins un moyen dynamique de 
stabilisation. 

29 Precede selon la revendication 28 caracterise en ce que, quand 
ledit precede est conduit dans un seul separateur hydraulique, la 

densite « ds » choisie evolue : 

- dans le sens croissant, par ajout controle des particules 
pulverulentes definies et selectionnees dans la suspension 
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pr^sente dans ledit separateur hydraulique, jusqu'a atteindre la 
nouvelle densite « ds » seuil choisie, 

- dans le sens decroissant par ajout d'eau jusqu'a atteindre 
la nouvelle densite « ds » seuil choisie. 

5 

30. Procede selon la revendication 29 caracterise en ce que 
1' evolution de la densite de la suspension stable separative, dans 
un sens croissant ou decroissant, s'effectue sous une agitation au 
moyen d' un mobile d' agitation et/ou d'une recirculation interne 

L0 et/ou d'une recirculation par prelevement dans le fond du 
separateur hydraulique et r6injection au sommet dudit separateur 
du milieu aqueux dense en cours de correction. 

31. Procede selon la revendication 28 caracterise en ce que, dans 
15 le cas ou ledit ■ procede est conduit dans plusieurs separateurs 

hydrauliques, les divers separateurs sont places les uns a la 
suite des autres, selon un systeme en cascade fonctionnant avec 
des suspensions stables ayant chacune un seuil de densite « ds » 
precis, dans un ordre croissant ou decroissant des densites. 

20 

32. Procede selon l'une quelconque des revendications 28 a 31 
caracterise en ce que, la densite seuil « ds » de la suspension 
aqueuse de separation fine est controlee en continu par des moyens 
appropries de mesure et soumise a correction des lors qu'une 

25 derive est pergue. 

33. Procede selon la revendication 32 caracterise en ce que, 
chaque separateur hydraulique est pilote quant a la densite du 
milieu dense qu' il contient au moyen de deux electrovannes 

30 s'ouvrant chacune sur deux circuits connectes a deux reservoirs, 
l'un des reservoirs contenant une suspension « mere » concentree a 
environ 60% en poids de particules pulverulerites, stabilisee en 
agent hydrosoluble de stabilisation, permettant d' introduire une 
quantite determinee de la suspension mere qui corrige vers le haut 

35 toute derive vers un abaissement .de la densite du milieu dense de 
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separation fine, 1' autre reservoir contenant de l'eau permettant 
d'introduire une quantite determinee d' eau qui corrige vers le bas 
toute derive vers une augmentation de la densite du milieu dense 

* 

de separation fine. 

34. Procede selon la revendication 33 caracterise en ce que, dans 
chaque separateur hydraulique, la mesure de la densite du milieu 
dense se fait en contiriu par des appareils de mesure adaptes qui 
declenchent l'ouverture de l'une ou 1' autre des electrovannes puis 
la fermeture des lors que le niveau de densite seuil « ds » est 
atteint . 

35. Utilisation du procede selon l'une au moins des revendications 
1 a 34, a la separation selective des materiaux polymeres en 
melange, en particulier usages, issus de la destruction 
d' automobile et/ou de biens de consommation durables en fin de 
vie . 
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R 



Flux entrant 



bi 



Separation 
mecanique par 
criblage 



Ml 



Tri a^raulique par 
flux gazeux I 



b2+b3 



Tri a^raulique par 
flux gazeux H 



(a 2 > 
Rejet 

Materiaux 
valorisables 



d 3 



Materiaux valorisables 
legers 

__i__^ G/H 



\ b2 



Contaminant lourd 



Tri aeraulique par 
flux gazeux et 
criblage 




b 3 



Separation PE/PP& 
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